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RESUMEN 

En este trabajo se presentan resultados de las propiedades ópticas, estructurales y eléctricas de 

películas delgadas de óxido de itrio fabricado mediante la técnica de rocío pirolítico 

ultrasónico. El óxido de itrio en película delgada es considerado como un buen candidato para 

aplicaciones en la industria microelectrónica, como posible sustituto del SiO2. Para la 

obtención de estas películas se utilizó como material fuente al Y (acac)3  disuelto en N, N-

DMF a una concentración de [0:03M]. Las películas se depositaron sobre substratos de silicio 

con orientaciones (100) y (111) en el rango de temperaturas de 400 a 550 ºC. En general las 

propiedades ópticas, estructurales y eléctricas fueron mejoradas cuando, durante el depósito de 

la película, se adiciona 1H2O-1NH4OH ó H2O. Películas con índices de refracción de hasta 

1.867 fueron obtenidas con tasas de depósito menores a 1 Ǻ/seg, observándose que esta tasa es 

prácticamente independiente de la temperatura. A partir de las medidas de espectroscopia 

infrarroja se observa que las películas depositadas con la adición de H2O ó 1H2O-1NH4OH se 

encuentran con menor presencia de enlaces de tipo –OH y de residuos asociados con carbono. 

Las medidas de difracción de rayos X arrojan que las películas son de estructura policristalina, 

principalmente cuando ellas son depositadas con H2O ó 1H2O-1NH4OH, presentando la fase 

cúbica con orientación preferencial (400). Por análisis de microscopía de fuerza atómica las 

películas mostraron valores de rugosidad del orden 60Å en promedio para todas las películas y 

una texturización relevante para aquellas películas depositadas con 1H2O-1NH4OH. Para la 

caracterización eléctrica las películas fueron integradas en estructuras de tipo MOS (Metal-

Oxido-Semiconductor). Mediciones de corriente contra voltaje y capacitancia contra voltaje 

fueron llevadas a cabo en este tipo de estructuras. Se determinó que la constante dieléctrica de 

las películas depositadas con H2O ó 1H2O-1NH4OH es del orden de 13 y soportan campos 

eléctricos menores a 0.2 MV/cm. La densidad de estados de interfase a la mitad del bandgap 

del silicio fue medida a partir de las curvas de capacitancia en alta y baja frecuencia, 

encontrándose valores en el rango de 1010cm-2 eV-1en películas depositadas con 1H2O-

1NH4OH. Mediciones de la composición química relativa se realizan por medio de 

espectroscopia de rayos X dispersados. Se presenta también un estudio de las posibles 

reacciones químicas que puedan estar ocurriendo para la formación de la película de Y2O3, en 

base al análisis de la descomposición térmica del material precursor en función de la 
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temperatura. También se muestran espectros de infrarrojo y de espectrometría de masas para 

apoyar este estudio químico. 

 

SUMMARY 

 

In this work the optical, structural and electrical properties of yttrium oxide (Y2O3) thin films 

deposited by spray pyrolysis are studied. Y2O3 thin films are considered a good candidate for 

the replacement of SiO2 in the microelectronic industry. The films were obtained from Y 

(acac)3 dissolved in N,N-DMF at a concentration of [0.03M]. The films were deposited on 

crystalline Si (100) and Si (111) substrates at temperatures in the range from 400 to 550 ºC. 

The optical, structural and electrical characteristics of the films were dramatically improved 

when a mist of 1H2O-1NH4OH or H2O was simultaneously added during deposition of the 

films. A refraction index up to 1.867 and deposition rates lower than 1 Ǻ/sec are observed in 

the films. Infrared spectroscopy measurements indicate that the films resulted almost free from 

–OH bonds and carbon, when they are deposited with the addition of H2O or 1H2O-1NH4OH. 

X-ray diffraction patterns reveal that the films were polycrystalline and showed a cubic phase 

with a (400) preferred orientation, when the films were deposited with 1H2O-1NH4OH. In 

addition, the relative chemical composition of the films was determined by Energy Dispersive 

Spectroscopy. The surface morphology of the films was analyzed in the Atomic Force 

Microscope. The films show a high degree of texturing, when they are deposited with 1H2O-

1NH4OH. Furthermore, these films show an average root mean square surface roughness in 

the range of 60Ǻ. For the electrical characterization of the films, they were integrated in MOS 

(Metal-Oxide-Semiconductor) structures. Current and capacitance versus voltage 

measurements were carried out in theses structures. Y2O3 films with a dielectric constant up to 

13 were obtained for samples that where deposited with H2O or 1H2O-1NH4OH. In addition, 

the films can stand electric fields close to 0.2 MV/cm. Furthermore, an interface state density 

in the range of 1010 cm-2eV-1 at midgap of silicon was obtained in the films deposited with 

1H2O-1NH4OH. 

In addition, we report a study of the possible chemical reactions that may be occurring during 

the deposition of these films. To achieve this task, a thermal analysis of the precursor is done 

as well as infrared and mass spectrometry measurements. 
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1. INTRODUCCIÓN 

La investigación, síntesis y caracterización de materiales aislantes en película delgada es muy 

importante y de relevancia actual en la industria microelectrónica [Sci. Am. 1997]. La 

combinación óxido de silicio/silicio (SiO2/Si), ha sido la estructura por excelencia 

ampliamente utilizada en la industria microelectrónica para la fabricación de los circuitos 

integrados. La razón de esto, es que el óxido de silicio presenta un alto campo de rompimiento 

dieléctrico (10 MV/cm), una brecha de energía amplia (≈ 8 eV) así como una constante 

dieléctrica de 3.9. Sin embargo, para espesores cercanos a los 30 Å, el SiO2 comienza a 

presentar una serie de problemas tales como tunelamiento y difusión de impurezas [E. P. 

Gusev, 2001]. Una posible alternativa para evitar estos problemas es el sustituir al SiO2 por 

aislantes de alta constante dieléctrica. Con este propósito han sido estudiados para este tipo de 

aplicaciones a óxidos tales como el óxido de aluminio (Al2O3), el óxido de circonio (ZrO2), el 

óxido de itrio (Y2O3), entre otros [M. Aguilar-Frutis, 1998], [J. J. Araiza, 2001]. El óxido de 

itrio en película delgada ha sido obtenido por una gran variedad de técnicas [R. Ivanic, 2001], 

[E.K. Evangelou, 2003], [V. Ioannou-Sougleridis, 2003], que con frecuencia son muy 

costosos. En este trabajo de investigación se informa de la síntesis por medio de la técnica de 

rocío pirolítico ultrasónico y la caracterización de películas delgadas de óxido de itrio para su 

eventual aplicación en la industria microelectrónica. La técnica de rocío pirolítico es 

considerada como una técnica simple y económica que ha sido ampliamente utilizada para la 

obtención de una gran variedad de materiales y de óxidos metálicos de buena calidad [G. 

Blandenet, 1981]. En el desarrollo de esta tesis también se estudian las propiedades de 

películas de Y2O3 cuando se adiciona simultáneamente al aerosol de la solución, un aerosol de 

agua o bien un aerosol que consiste de una mezcla de 1H2O/1NH4OH. Estas adiciones que 

contienen agua ó agua-hidróxido de amonio mejoran notablemente las propiedades ópticas, 

estructurales y eléctricas de las películas de Y2O3. Las películas se obtienen con un alto índice 

de refracción (1.87), con características policristalinas, campos de rompimiento dieléctrico 

cercanas a 0.2 MV/cm, altas constantes dieléctricas (≈13) y una baja densidad de estados de 

superficie (≈1010 cm-2eV-1). Además se describe la reacción de descomposición del reactivo 

fuente de Itrio [Y (acac)3] utilizando técnicas térmicas, apoyándonos también con las técnicas 

espectroscópicas de IR y Espectrometría de Masas, siendo el inicio en este tipo de estudios. 
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1.1 ANTECEDENTES 
 
1.1.1 Películas Delgadas. 

El estudio de materiales en película delgada constituye una rama de la investigación en la 

ciencia de los materiales. El origen de la era moderna en la tecnología de las películas 

delgadas esta mucho más ligada con el desarrollo de la tecnología del vacío. El surgimiento de 

las películas delgadas como una rama de la investigación corre de manera paralela con el 

desarrollo y adaptación de sondas de caracterización estructural y químico que proporcionan 

información en tiempo real y in situ durante el crecimiento ó deposito de las películas 

delgadas [J.E. Greene, 2003]. Las películas delgadas tienen diversas aplicaciones, pueden ser 

utilizadas como recubrimientos protectores y como cubiertas que reducen de manera 

considerable el desgaste de partes metálicas debido a su alta dureza. Por ejemplo una broca de 

acero puede recubrirse con una película delgada de nitruro de titanio (TiN) o carburo de 

tungsteno (WC) para impartir dureza y resistencia al desgaste. En los canceles de aluminio, 

por una oxidación debida al oxigeno presente en el aire se forma una película delgada de 

Al2O3 y esta capa mejora la resistencia y durabilidad del aluminio. Asimismo, aunque el 

consumidor no se da cuenta de ello, la mayoría de las botellas de vidrio están recubiertas con 

una película de óxido de estaño (SnO2) para reducir las ralladuras, la abrasión y aumentar la 

lubricidad, es decir la facilidad con que las botellas pueden deslizarse unas con otras. 

Otra aplicación es la decoración, como es el caso de edificios con estructura de vidrio 

reflejante, estos paneles de vidrio que forman las paredes exteriores tienen una delgada 

película metálica que refleja una cantidad considerable de la luz solar. El vidrio reflejante 

ofrece privacidad, y reduce ligeramente la temperatura del edificio cuando hace calor. 

También las películas delgadas son ampliamente usadas como recubrimientos ópticos en 

lentes para reducir la cantidad de luz reflejada en la superficie de la lente y para protegerla de 

las ralladuras. [Theodore L. Brown, 2004] 

Por otro lado, las películas delgadas de materiales aislantes en particular los óxidos de SiO2, 

Al2O3, ZrO2, Y2O3 entre otros presentan propiedades eléctricas interesantes tales como: 

capacitancia, constante dieléctrica, resistencia mecánica, campo de rompimiento dieléctrico, 

densidad de carga fija, densidad de estados de interfase etc. Gracias a estas propiedades, estas 

películas tienen una amplia aplicación en electrónica y microelectrónica y por lo tanto en la 
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fabricación de transistores en dimensiones demasiado pequeñas con los cuales se conforman 

los circuitos integrados. 

 

1.1.2 Importancia del oxido de itrio (Y2O3) y sus ventajas. 

Para hablar del óxido de itrio y sus ventajas es conveniente saber algunos antecedentes del 

SiO2. El sistema SiO2 /Si es un regalo de la naturaleza que ha dado lugar a toda la tecnología 

actual de los circuitos integrados [M.Gurvitch, 1987]. El SiO2 ha sido el material dieléctrico 

primario y es usado en los Transistores de Efecto Campo Metal-Oxido-Semiconductor 

(MOSFETs) [E. H. Nicollian, 1982]. Esto es debido a las propiedades que presenta el SiO2 y 

que a continuación se mencionan: constante dieléctrica 3.9, índice de refracción 1.46, 

estructura amorfa, densidad 2.2 (g/cm3), campo de rompimiento dieléctrico de 10 MV/cm, 

energía de banda prohibida de 9 eV y una densidad de estados de interfase de 1010 eV-1 cm-2. 

Sin embargo el SiO2 hoy en día esta ya muy cerca de su limite de escalamiento, ya que, si el 

dieléctrico compuerta continuara siendo el SiO2, para la generación de los dispositivos de 50 

nm (2009), deberá ser el espesor de la película de tan solo 10 Å y solamente serían pocas 

capas atómicas del SiO2 [ITRS, 2003]. Por lo que, en este orden de espesor el SiO2 perdería ya 

sus características óptimas dieléctricas, como consecuencia presentaran una serie de 

problemas o inconvenientes los dispositivos que hicieran uso de las películas delgadas de 

SiO2. Problemas tales como una alta permeabilidad a los iones alcalinos, por ejemplo de Na+ y 

K+ entre otros, lo que provocaría perdida de estabilidad [D.A. Buchanan, 1999], [G.D. Wilk, 

2001]. Otro punto importante es la corriente de fuga, debida al tunelamiento (1-10 A/cm2  

aproximadamente) que se vuelve el mecanismo de fuga dominante en el diseño de los 

dispositivos [J.Kwo, et al 2001]. 

 

Ante los problemas antes mencionados es necesario buscar una solución alternativa. Por 

ejemplo, identificar un nuevo aislante con constante dieléctrica (K) sustancialmente grande 

comparada con la del SiO2 (K=3.9), de tal modo que el espesor del dieléctrico pueda 

incrementarse proporcionalmente. 

Para entender mejor este punto se recurre al concepto de espesor del óxido equivalente. La 

capacitancia por unidad de área de un capacitor de placas paralelas con SiO2 como dieléctrico 

viene dado por:  
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Donde KSiO2 = 3.9 y dSiO2 es el espesor de la capa de SiO2.  

Para que un óxido alternativo tenga la misma capacitancia por unidad de área que el SiO2 
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SiO

K

K
2  . Por ejemplo, la misma capacitancia por unidad de área que 

tendría una película de SiO2 de 11 Å de espesor se lograría con un óxido alternativo de espesor 

de 44 Å que tuviese una constante dieléctrica de 16. Así, el espesor del óxido equivalente es 

de 11 Å, para un dieléctrico con constante dieléctrica de 16. 

Un cierto numero de óxidos metálicos han sido estudiados con tal propósito por ejemplo Al2O3 

(K=8), Ta2O5 (K=23), ZrO2 (K=16), TiO2 (K=80) entre otros.  

La idea principal de utilizar materiales de alta constante dieléctrica es para incrementar el 

espesor real de la película y así reducir la corriente de fuga y mejorar su funcionalidad. 

Además de la alta constante dieléctrica, el óxido alternativo debe tener las siguientes 

propiedades: una alta estabilidad química, una alta resistencia a la radiación ionizante, tener un 

espesor uniforme, alta conductividad térmica y baja permeabilidad a impurezas de tipo 

alcalino, etc. Todas estas características son necesarias para que estos materiales sean 

considerados como buenos candidatos para aplicaciones en microelectrónica. Para estas 

aplicaciones se requiere que además las películas tengan una buena homogeneidad y baja 

rugosidad superficial [M. Aguilar-Frutis, 1998]. 

Por lo anterior, existe mucho interés en la tecnología de las películas delgadas la obtención de 

materiales de alta constante dieléctrica. Un muy buen candidato es el óxido de itrio (Y2O3). El 

Y2O3 tiene varias ventajas, a continuación se enlistan algunas de ellas. El Y2O3 en película 

delgada presenta una constante dieléctrica de 12-18 [J.J. Araiza, (2001)]. Tiene una estabilidad 

muy marcada comparada con el SiO2, por ejemplo su energía libre de formación (a 25 °C por 

átomo de oxígeno) es -140 Kcal, comparado con -95 Kcal para el SiO2. En otras palabras, es 
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mucho más espontánea la reacción de formación del Y2O3 debido a que el Itrio es un metal 

muy activo y se oxida con relativa facilidad en el aire [Ma G. Osuna, 2004]. 

El punto de fusión del Y2O3 es de 2410 °C (1720 °C para el SiO2.) [M.Gurvitch, 1987]. 

Adicionalmente, presenta propiedades físicas relevantes tal como una amplia brecha de 

energía (5.5eV), una alta estabilidad cristalina [Swamy, 1999], una rigidez mecánica alta [J. 

Gaboriaud, 1981] y un alto índice de refracción (n ≅ 2) [Y. Guyot, 1996]. Otra propiedad 

atractiva del Y2O3 es su constante de red a (Y2O3) =10.06 Å, el cual se acopla con el 

parámetro de red del silicio a (Si) X 2 =10.86 Å. [Sheng –Yue Wang, 2002], [R.J. Gaboriaud,] 

y [F. Paumier, 2003]. Por todas las propiedades antes mencionadas, hacen del Y2O3 uno de los 

candidatos más prometedores para estudiarlo como posible sustituto del SiO2 para 

aplicaciones en microelectrónica. 

Por otro lado, es importante mencionar que el Y2O3 es un material que tiene posibles 

aplicaciones en recubrimientos antireflejantes y de protección y también para espejos de 

interferencia. Esto es debido a que presenta valores altos de resistencia eléctrica (1011-1012 

Ωm) y de campo eléctrico (108- 109 V m -1), también muestra perdidas dieléctricas bajas (0.01-

0.03) y buena transparencia con poca difusión de luz en un amplio rango espectral. [R. Ivanic, 

2001]. 

Este material también tiene otras aplicaciones tal como aislante dieléctrico en equipos 

electroluminicentes y como guía de ondas [Takayuki Hirai, 2004]. Tiene además habilidad 

para ser un material matriz para átomos de tierras raras (lantánidos), tales como el Europio ó 

Tulio, por lo que funciona como un material luminiscente. El Y2O3 dopado con Europio es 

conocido como el fósforo rojo [S. L. Jones, 1997]. 

También dentro de las aplicaciones del Y2O3 se ha probado en estructuras de capacitores MIM 

(Metal-Aislante-Metal) presentando un buen valor de constante dieléctrica, estas estructuras 

MIM serán requeridas para la siguiente generación de chips de radiofrecuencia [C. Durand, 

2004]. 

 

Varias técnicas de depósito han sido utilizadas para la obtención de las películas delgadas de 

Y2O3 y pueden ser clasificadas en: Deposición de vapores físicos (PVD) y deposición de 

vapores químicos (CVD). Dentro de las técnicas PVD son ampliamente utilizados la 

Deposición de láser pulsado [K. G. Cho, 1998], el Espurreo por radio frecuencia- magnetrón 



 

 

8 

[J. J. Araiza, 2001], la Evaporación de haz electrónico [R.J. Gaboriaud, 2004] la Epitaxia de 

haces moleculares [V. Ioannuo-Sougleridis, 2004], el Espurreo por haz de iones [F. Plumier, 

2003], la Ablación láser [R.J. Gaboriaud, 2002], etc. Sin embargo, es importante mencionar 

que la mayoría de las técnicas PVD no se pueden ajustar a escalas grandes para 

procesamientos CMOS sobre obleas de silicio de 200-300mm. Los procesos por espurreo no 

son convenientes debido a posibles daños eléctricos inducidos en la región del canal debido a 

que este es extremadamente sensible en los dispositivos CMOS. Debido a lo anterior, las 

técnicas CVD son más preferidas, dentro de estas podemos mencionar la Deposición de 

vapores químicos con metal-orgánicos y plasma asistida (PE- MOCVD) [C. Durand, 2004], 

Rocío pirolítico [S. Y. Wang, 2002], Pirolisis [H. Ono 2001], sol gel [T. Nishide, 2001], 

deposición de vapores químicos con metal-orgánicos y plasma asistida a baja presión (LP-PE- 

MOCVD) [D. Niu, 2002] y Deposición de capas atómicas (ALD) [Markku Leskelä, 2003]. En 

este trabajo utilizamos el método de rocío pirolítico ultrasónico debido a que es una técnica 

muy versátil, puede ajustarse a escalas grandes de deposición y sobre todo, por que es muy 

económica, además de que ha sido muy poco utilizada para el deposito del Y2O3. Debido a la 

gran versatilidad de esta técnica, cuando se agrega vapor de agua de manera simultánea a la 

solución de la sal metálica, se ha encontrado que pueden existir notables mejorías en las 

propiedades de algunas películas. [M Aguilar Frutis 1998]. 

En la literatura científica de las películas delgadas de óxidos metálicos se muestran resultados 

muy importantes de las propiedades físicas encontradas en el Y2O3. A continuación se 

mencionan los resultados que han encontrado otros autores. 

 

S. Y. Wang, empleando la técnica de roció pirolítico reporta haber obtenido películas delgadas 

depositadas sobre c-Si (100) con espesores en el rango de 0.8-4.0µm, con una orientación 

preferencial (101) y una estructura hexagonal del Y2O3. [S. Y. Wang, et al. 2002]. 

 

Utilizando el método de pirolisis H. Ono y T. Katsumata encontraron que los óxidos tanto de 

Itrio como de las tierras raras (lantánidos), resultan ser amorfos a 400 °C y policristalinos a 

600°C. Además todos estos óxidos presentan una estructura cúbica, excepto el La2O3. 

También la orientación (111) resulto ser la dominante en todos los óxidos excepto el Eu2O3 

[H. Ono y T. Katsumata, 2001]. 
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Utilizando métodos como deposición de láser pulsado, evaporación de haz electrónico y 

espurreo por haz de iones R.J. Gaboriaud, sintetizo películas delgadas policristalinas de Y2O3 

con orientación preferencial (222) usando como substrato c-Si (100). [R.J. Gaboriaud, 2004] 

Películas policristalinas de Y2O3 con orientaciones (222), (400), (440) y (622), son obtenidas 

al tratarlas térmicamente en ambiente de O2 a 700°C. Estas películas se obtuvieron por la 

técnica de deposición de vapores químicos con metal-orgánicos y plasma asistida (EP- 

MOCVD) [C. Durand, 2004].  

Evangelou et al. utilizando la técnica de espurreo de radiofrecuencia magnetrón encontraron 

subóxidos de Itrio e Y2O3 cúbico. Sin embargo, con el tratamiento térmico las cristalitas de la 

fase cúbica fueron más grandes y fuertemente orientadas a los planos (111) paralelos al 

substrato [E.K. Evangelou, 2003].  

Investigaciones por experimentos con difracción de rayos X a películas delgadas de Y2O3 

sobre silicio indicaron tener una estructura texturizada en la dirección cristalográfica (111), la 

cual es la dirección de crecimiento, la técnica utilizada fue la de espurreo de haz de iones [F 

Paumier, 2002] 

Markku Leskelä menciona que los resultados de la caracterización eléctrica del Y2O3 son 

ciertamente influenciados por el espesor de la capa de SiO2, de hecho se ha comentado que 

una capa ultra-delgada de SiO2 puede en algunos casos ser benéfico para asegurar una buena 

característica de interfase [Markku Leskelä, 2003]. 

Adicionalmente, mediante el microscopio de transmisión se ha encontrado en la interfase entre 

el substrato y la película dos regiones; una brillante debida a la capa de SiO2 y otra obscura, 

debida a la formación del silicato YSiO. En este los enlaces dependen fuertemente del tamaño 

del radio iónico del metal.  

El Y2O3 sintetizado con el proceso de ALD utilizando Y (thd)3 y ozono (O3) reportan la 

formación de una capa interfacial de SiO2 con espesor de 11-14 Å, probablemente debido a la 

condición fuertemente oxidante del ozono. Esta capa de SiO2 reacciona con la película de 

Y2O3 durante el tratamiento térmico formando un silicato. [Markku Leskelä, 2003]. 

Utilizando la técnica de Ablación láser pulsado M.E. Hunter, et al. encontraron que llevando a 

cabo un tratamiento térmico a las películas de Y2O3  depositadas sobre Si (111) en ambiente de 

O2 se mejora la curva C-V dando una capacitancia de 85 pF. Este mejoramiento se debe a la 
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formación de SiO2 amorfo en la interfase de la película y el substrato durante el tratamiento 

térmico, originando con esta capa una capacitancia en serie. [M.E. Hunter, 2000]. 

 

Un elemento que queda presente como residuo en la mayoría de las películas delgadas que son 

depositadas utilizando precursores metalorgánicos, es el Carbono. Por análisis de EDS se ha 

encontrado que la presencia de carbono esta asociado muy probablemente a los reactivos 

orgánicos utilizados en el proceso de deposición. [G.Reyna-García et al. 2004]. Respecto a la 

presencia de carbono [J. Guzmán-Mendoza 2004] ha encontrado, utilizando la técnica de rocío 

pirolítico como técnica de deposito de películas delgadas, que cuando hay una mayor 

concentración de la solución fuente del metal hay un incremento en el contenido de carbono 

en las películas. De hecho se ha investigado, que el carbono esta presente en la superficie de 

las películas como una contaminación orgánica y también como carbono atrapado en el 

crecimiento de las películas, esto fue revelado por C. Durand et al. realizando estudios por 

XPS en películas obtenidas por la técnica de EP- MOCVD. Adicionalmente, han reportado la 

incorporación de residuos orgánicos en las películas a temperaturas bajas debido a una 

incompleta descomposición del precursor. Esto es confirmado por mediciones de IR que 

muestran dos bandas anchas centradas en 1520 y 1400 cm-1 bandas asignadas a C-O y C-H en 

el modo de estiramiento. Sin embargo tratamientos térmicos a 700 °C reducen las impurezas 

de carbono en la película por lo que un tratamiento térmico posterior al depósito puede reducir 

el contenido de carbono en las películas.  

Trabajos previos han mostrado que la presencia de carbón modifica las características de 

conducción eléctrica de las películas, en particular la resistividad de estas disminuye cuando la 

cantidad de carbono es incrementado [M. Aguilar-Frutis, 2001]. 

 

Utilizando la técnica de caracterización de Microscopia de Fuerza Atómica, S.Y. Wang et al, 

reportan en sus estudios realizados, donde emplean la técnica de spray pirolisis, que la película 

obtenida esta constituida por partículas esféricas con un tamaño <100nm (1000 Å). Por otro 

lado este autor demuestra que la rugosidad superficial es disminuida cuando la concentración 

de la solución también es disminuida. [S. Y. Wang, 2002]. 
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Duran et al. argumentan que un bajo campo de rompimiento dieléctrico y una corriente de 

fuga alta se debe a la cristalización de las películas obtenidas por la técnica de EP- MOCVD. 

H. Ono et al. reportan sin embargo, que la corriente de fuga es disminuida por la 

policristalización de la película obteniendo un valor del orden de 10-8 A/cm2. Por otro lado 

mencionan también haber encontrado valores de constante dieléctrica (K) entre 6 y 10, en las 

películas de Y2O3 [H. Ono y T. Katsumata, 2001] 

También se han reportado las características eléctricas de películas dieléctricas de Y2O3 

crecidas en substratos de c-Si (001) por medio de la técnica de MBE y empleando capacitores 

Metal-Oxido-Semiconductor (MOS). Reportan haber obtenido valores de estados de interfase 

del orden de 1012 cm-2 eV-1. Sobre todo esta respuesta es debida a la presencia de una capa 

interfacial de SiOx. Además, estas películas dieléctricas presentaron una constante dieléctrica 

de ~9, [V. Ioannou-Sougleridis, 2003]. 

 

Por otro lado E.K. Evangelou et al. investigaron al oxido nativo interfacial entre la película 

dieléctrica y el substrato encontrando que presenta un espesor en el rango de 1.2 a 1.4 nm. 

También obtuvieron un valor alto de la constante dieléctrica (K= 15) para las películas que no 

fueron sometidas a un tratamiento térmico. Por otro lado, también encontraron que la corriente 

de fuga es mucho mayor en películas que no son tratadas térmicamente. Asimismo un número 

de publicaciones recientes sobre materiales alternativos de alta constante dieléctrica muestran 

que aún para películas muy delgadas esto es verdad ya que algunas películas policristalinas 

muestran una corriente de fuga considerablemente muy baja comparada con películas amorfas 

o epitaxiales. [E.K. Evangelou, 2003].  

Finalmente también se han preparado películas de Y2O3 únicamente oxidando al Itrio sobre la 

oblea de Silicio en un horno a temperaturas de 500-700 °C. Estas películas mostraron buenas 

propiedades eléctricas tales como: una baja corriente de fuga (10-10 A/cm2) y un moderado 

campo de rompimiento dieléctrico (4 MV/cm), la suma de las cargas fijas y de las cargas 

atrapadas en la interfase fue del orden de (6-9) X 1011 cm-2 y la densidad de estados de interfaz 

cercano a la mitad de la brecha de energía del silicio es de (1-2)X1011 cm-2 eV-1 [M.Gurvitch, 

1987].  
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1.2 OBJETIVOS  
 

Los objetivos del presente trabajo de tesis son los siguientes: 
 

1. Encontrar los condiciones experimentales de deposito para la obtención de 

películas de oxido de itrio de buena calidad óptica, estructural y eléctrica para su 

posible aplicación eventual en microelectrónica, empleando la técnica de rocio 

pirolítico ultrasónico a partir de una fuente metalorgánica. 

 

2. Caracterizar desde el punto de vista óptico, estructural y eléctrico a las películas 

delgadas de Y2O3 obtenidas con la técnica de rocio pirolítico ultrasónico. 

 

3. Estudiar la posible ruta de descomposición del reactivo fuente (acetil acetonato de 

Itrio) para la obtención de las películas de oxido de itrio. 
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2 FUNDAMENTOS TEORICOS 

2.1 MÉTODO DE ROCÍO PIROLÍTICO ULTRASÓNICO. 

Dentro de la gran variedad de técnicas de depósito de materiales en película delgada, la técnica 

de depósito por rocío pirolitico es considerada como una técnica simple, económica y versátil 

que ha conducido a obtener una gran variedad de materiales de buena calidad. A groso modo 

la técnica se conforma de dos partes; el área de generación y transporte del aerosol y el área de 

pirolisis (Fig. 2.1). En el área de generación del aerosol una solución conteniendo el material a 

ser depositado es transportada en forma de aerosol hacia las cercanías de un substrato a ser 

recubierto ubicado en la zona de pirolisis El spray o aerosol puede ser generado de manera 

neumática o bien de manera ultrasónica. [G. Blandenet, 1981]. 

Desde el punto de vista de la teoría, al hacer enfocar un haz ultrasónico sobre la superficie de 

un líquido un geiser ultrasónico se forma y al mismo tiempo los efectos de cavitación dentro 

de la solución líquida y las vibraciones producidas sobre la superficie, dan lugar a la 

formación de un aerosol, como se muestra en la Fig. 2.1.  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 2.1 Formación del Geiser para la producción del Aerosol 
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Las propiedades del aerosol dependen de parámetros como la tensión superficial (σ) y la 

densidad del líquido (ρ) principalmente, así como de la frecuencia (υ) e intensidad del haz de 

ultrasonido. 

Se puede mostrar que el diámetro de las gotas que conforman el aerosol esta en función de los 

parámetros antes mencionados y esta dado por la siguiente expresión: 

3/1
2 )

8
(
ρυ

πσ
kd =  

Una vez que el aerosol es generado, este es transportado hacia la superficie del substrato 

caliente por medio de un gas de arrastre, generalmente aire. Es sobre el sustrato en donde, 

debido a los efectos del calor, se lleva cabo una reacción de pirolisis cuyo resultado es la 

formación de un nuevo material en forma de película delgada Fig.2.2 

 

 
 

Fig.2.2 Baño de estaño donde se lleva a cabo la reacción de pirolisis 

 

En esta técnica de depósito, las propiedades de la película así como la tasa de depósito, 

dependen de un número de parámetros experimentales, tales como; la temperatura del 

substrato, la rapidez de flujo del aerosol y del gas de arrastre, la distancia entre la boquilla y el 

substrato y la concentración de la solución química, [G. Blandenet, 1981]. Dada la versatilidad 

de la técnica de rocío pirolitico, es posible implementarla de tal mondo que dos o más 

aerosoles puedan ser dirigidos de forma simultánea para obtener una película con diferentes 

propiedades físicas. Por ejemplo, en trabajos previos se ha encontrado que las propiedades 

físicas de las películas son en algunos casos fuertemente mejoradas cuando al aerosol de la 

solución química durante el depósito de la película, se adiciona de manera simultánea un 

aerosol de H2O [M. Aguilar-Frutis, 1998]. 
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Dependiendo de las condiciones experimentales del deposito (temperatura, flujo de gas, 

geometría de la zona de reacción etc.) el proceso de rocío pirolítico va a corresponder a uno de 

los procesos mostrados en la figura 2.3. La descripción de cada etapa es como sigue: 

 
Fig.2.3 Descomposición de la solución en función de la temperatura. 

 

Proceso A: La gota llega tal cual al substrato, el solvente se evapora allí y deja un precipitado 

seco, para después descomponerse. 

Proceso B: El solvente se evapora antes de que alcance la superficie, el precipitado se impacta 

sobre la superficie del substrato en donde ocurre la descomposición. 

Proceso C: El solvente se evapora a medida que las gotas se acercan al substrato, luego el 

precipitado se sublima y el vapor se difunde en el substrato para permitir que ocurra una 

reacción heterogénea sobre el. Este es conocido como un proceso CVD (Deposito de Vapor 

Químico). Sin embargo, para que el proceso pueda considerarse como CVD se deben cumplir 

dos factores: 

a) Químico: Se considera que los compuestos se evaporan sin descomponerse. Además 

que la reacción de pirolisis se lleva a cabo sobre el substrato en la fase vapor.  

b) Físico: El factor físico más importante es la temperatura del ambiente que se relaciona 

con la temperatura del substrato. 
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Proceso D: La fase vapor de la sal reacciona antes de llegar al sustrato produciéndose un polvo 

fino debido a que la temperatura es mayor y el sólido fino se deposita en la superficie del 

substrato [G. Blandenet, 1981]. De esta forma dependiendo de las condiciones experimentales 

del depósito, el proceso de rocío pirolítico va a corresponder a uno u otro de los casos 

descritos arriba. Normalmente para la obtención de un gran número de películas delgadas, las 

condiciones son tales que ellas se depositan bajo un proceso de depósito de vapor químico. 

 

A continuación se mencionan brevemente algunos conceptos asociados con las técnicas de 

caracterización empleadas en este trabajo de tesis. 

 

2.2 TECNICAS EXPERIMENTALES PARA LA CARACTERIZACION DE 

MATERIALES. 

 

Algunas de las técnicas descritas a continuación de manera breve, se emplean para caracterizar 

materiales en película delgada otras de ellas se aplican a materiales en general, en forma de 

bulto o en polvo. 

 

2.2.1 Elipsometria de una longitud de onda. 

La elipsometria es una técnica no destructiva que mide el cambio que sufre el estado elíptico 

polarizado de la luz cuando esta es reflejada desde la superficie de una muestra. Este cambio 

es interpretado en términos de las propiedades de la superficie. Para una capa depositada sobre 

un substrato, el espesor e índice de refracción de la película pueden ser determinados, siempre 

y cuando las constantes ópticas del substrato sean conocidas, [E.D. Olsen, 1975].  

 

2.2.2 Espectroscopia Infrarroja. 

Ésta es una técnica de análisis estructural no destructiva de sustancias orgánicas e inorgánicas. 

Es conocido que cuando un haz de radiación infrarroja incide sobre una sustancia, una 

fracción es absorbida y otra es transmitida. Cuando la frecuencia de la radiación coincide con 

la frecuencia característica de vibración del material, ocurre el fenómeno de resonancia, con la 

consecuente absorción de energía. 
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Ya que una sustancia puede absorber energía sólo para determinadas frecuencias, que 

dependen de su composición y estructura, su espectro de transmisión IR se caracteriza por una 

serie de bandas de absorción o valles en la transmisión. Esto permite conocer el tipo y 

características de los enlaces que forman a la sustancia, [R.M. Silverstein, 1991]. 

 

2.2.3 Espectroscopia de rayos-X Dispersados. 

La espectroscopia de rayos X dispersados (EDS), se basa en el análisis de los rayos X 

característicos de los átomos. Debido a la interacción de electrones con los átomos de un 

material, se sabe que cuando algunos electrones son expulsados de sus niveles atómicos, ellos 

son llenados nuevamente por otros electrones de niveles superiores con la consecuente 

emisión de de rayos X característicos. Esta energía es característica ó propia de cada átomo y 

por lo tanto la medición de esta energía revela la composición atómica del material de donde 

provienen. [J.I. Goldstein, 1984]. 

 

2.2.4 Difracción de rayos X. 

Una técnica no destructiva muy importante que ha sido usada en el estudio de la estructura 

cristalina de los sólidos es la difracción de rayos X.  

Cuando los rayos X interaccionan con los electrones de los átomos de la materia dan lugar a 

fenómenos tales como la dispersión. Cuando esta dispersión es originada por un cristal, se 

llevan a cabo interferencias constructivas y destructivas entre los rayos dispersados. Ya que las 

distancias entre los átomos, que son los centros de dispersión, son del mismo orden de 

magnitud de la longitud de onda de la radiación (0.1-3Å), el resultado que se obtiene es la 

difracción cuando la dispersión produce una interferencia constructiva. La expresión 

matemática donde se relacionan las variables distancia entre planos del cristal d, longitud de 

onda de la radiación λλλλ y el ángulo θθθθ al que se está tomando la difracción, es la conocida como 

la ley de Bragg. La difracción ocurre siempre y cuándo se satisfaga la ley de Bragg (nλλλλ = 2d 

senθθθθ). La difracción de rayos X proporciona entre otras cosas información de constantes de 

red, orientación de monocristales y orientaciones preferenciales de policristales.  

Generalmente en el caso de películas delgadas se adopta la geometría de ángulo rasante, 

[Anthony R. West, 1984].  
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2.2.5 Microscopía de fuerza atómica. 

El microscopio de fuerza atómica (MFA) es una herramienta que permite estudiar la 

morfología superficial de los materiales. Permite también la adquisición de imágenes 

tridimensionales de los detalles de la superficie de los sólidos 

El MFA rastrea la superficie de un sólido por medio de una punta de prueba que está 

localizada en el extremo libre de una lamina (cantilever). Las fuerzas que existen entre la 

punta y la muestra hacen que la lamina se doble o deflecte hacia arriba a o hacia abajo. Un 

fotodetector mide la deflexión del cantilever a medida que la punta barre a la muestra. Las 

deflexiones del cantilever permiten, mediante el uso de una computadora, generar un mapa de 

la topografía superficial. Los microscopios de fuerza atómica pueden ser utilizados para 

estudiar materiales aislantes, semiconductores y conductores, [P.K.Hansma, 1988]. 

 

2.2.6 Espectrometría de masas. 

La espectrometría de masas consiste en bombardear a las moléculas con electrones de alta 

energía hasta romperlas. Los análisis de las masas de los fragmentos resultantes permiten 

conocer la masa molecular e indicar acerca de la estructura de los grupos funcionales. Un 

espectrómetro de masas ioniza y rompe a las moléculas en un alto vació, separa los iones de 

acuerdo a sus masas y registra la abundancia de los iones de cada una de las masas. Un 

espectro de masas es una grafica de barras en donde el eje de las x son las masas y en el eje de 

las y es la abundancia relativa de cada uno de los iones de acuerdo a su masa. Uno de varios 

métodos para ionizar es el de impacto electrónico y para separar se emplea el método de 

deflexión magnética. El catión que corresponde a la masa de la molécula original se llama ion 

molecular, [R.M. Silverstein, 1991]. 

 

2.2.7 Análisis termogravimétrico. 

La termogravimetría es una técnica de análisis térmico, que examina el cambio de masa de una 

sustancia en función de la temperatura. Todos los cambios de fase de una sustancia involucran 

una absorción o liberación de calorías. La razón de esto, es que cada sólido tiene su propia 

capacidad calorífica, es decir, en cada material hay un contenido de calor característico que 

depende de la composición de átomos del sólido de la naturaleza vibraciónal de estos, así 

como la estructura del sólido. Por otro lado no todos los cambios térmicos sufren un cambio 
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de masa en la muestra (ejemplo la fusión, cristalización) pero hay otros fenómenos térmicos 

muy importantes como son: oxidación, reducción y la descomposición, que si involucran 

modificaciones de masa, [Anthony R. West, 1984]. 

 

2.2.8 Corriente y capacitancia contra voltaje. 

Las propiedades eléctricas de películas delgadas son de gran importancia práctica y de mucho 

interés teórico. Las películas delgadas aislantes han sido estudiadas para aplicaciones tanto de 

tipo pasivo como activo. En el primer tipo de aplicación están aquéllas para aislar 

eléctricamente componentes o dispositivos conductores. El concepto tradicional de un aislante 

es el de un material que posee muy pocos portadores de carga o esta libre de ellos a 

temperatura ambiente y esto es una consecuencia del ancho de su banda prohibida. Ejemplos 

de estos materiales incluyen a óxidos tales como al dióxido de silicio (SiO2), al óxido de 

aluminio (Al2O3), al óxido de tántalo (Ta2O5), o bien a algunos nitruros, tales como el nitruro 

de silicio (Si3N4) y el nitruro de aluminio (AlN), entre otros más.  

 

La información con respecto a la integridad eléctrica o propiedades eléctricas de algún aislante 

en forma de película delgada puede ser conocida realizando mediciones de corriente y 

capacitancia contra voltaje (I vs.V y C vs. V), en estructuras Metal-Oxido-Semiconductor 

(MOS), ver Fig. 2.4. El capacitor MOS se conforma en por un electrodo metálico comúnmente 

aluminio, el óxido o película delgada aislante de algún tipo y el semiconductor por ejemplo 

silicio sobre el cual la película es crecida o bien depositada. El capacitor o estructura MOS 

tiene las ventajas de simplicidad de fabricación y análisis. La fabricación del capacitor MOS 

requiere del mismo proceso usado en la fabricación de circuitos integrados y por lo tanto los 

capacitores MOS son utilizados para monitorear los procesos de fabricación de circuitos 

integrados.  

En el análisis de las características eléctricas se investigan principalmente los elementos que 

hacen de un dieléctrico un buen aislante. Los aspectos de mayor interés que se estudian son la 

región en la interfaz dieléctrico-semiconductor, la rigidez dieléctrica, la constante dieléctrica, 

la corriente de fuga, cargas fijas en el aislante, el almacenamiento de carga y la estabilidad de 

la estructura, entre otras.  
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Fig. 2.4 Estructura MOS (Metal-Oxido-Semiconductor). 

 

Describiremos a continuación algunos conceptos asociados con las mediciones de I-V y C-V. 

 

2.2.9 Mediciones de corriente-voltaje (I-V). 

Consiste en aplicar un voltaje en forma de rampa a la estructura MOS y medir la corriente que 

pasa a través del óxido. Dentro del transporte eléctrico en películas delgadas se puede hablar 

de dos clasificaciones; aquélla cuya característica de conducción depende de la barrera, es 

decir de la interfase entre el contacto metálico y el aislante y aquélla otra cuya característica de 

conducción depende del bulto, es decir, de la película misma. 

La aplicación de campos eléctricos a través de películas aislantes puede algunas veces 

provocar la destrucción del material. Este es el fenómeno es conocido como rompimiento 

dieléctrico. El campo de rompimiento dieléctrico se define como el campo eléctrico al cual el 

aislante pierde sus propiedades dieléctricas y se vuelve conductor. Este rompimiento parece 

ser el resultado del exceso de carga en un electrodo que provoca eventualmente una descarga 

de corriente. El rango típico del campo de rompimiento dieléctrico en algunas películas es del 

orden de 105 a 107 V/cm. 

 

2.2.10 Mediciones de capacitancia-voltaje (C-V). 

Debido a que las propiedades del capacitor MOS han resultado ser útiles en el diagnóstico y 

calidad del óxido, es importante conocer lo que ocurre cuando a la estructura MOS se le 

aplican ciertos voltajes.  

En la Fig. 2.4 se muestra una estructura MOS que tiene como sustrato una oblea cristalina de 

silicio, después una capa de óxido y finalmente un contacto metálico de aluminio que sirve de 

compuerta y en el cual se aplica un voltaje Vg. 

Al Óxido Si 
Vg 
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Cuando un capacitor MOS ideal está polarizado con voltajes positivos o negativos, 

básicamente pueden existir tres casos en la superficie del semiconductor (Fig. 2.5). 

Considerando como semiconductor al silicio de tipo-p y si se aplica un voltaje negativo (Vg < 

0) a la placa metálica, el tope de la banda de valencia se dobla hacia arriba y está más cercano 

al nivel de Fermi EF, Fig. (2.5a). Para un capacitor MOS ideal, no hay flujo de corriente en la 

estructura, tal que el nivel de Fermi permanece constante en el semiconductor. Dado que la 

densidad de portadores depende exponencialmente de la diferencia de energía (EF  - EV), este 

doblamiento de bandas origina una acumulación de portadores mayoritarios (hoyos) cerca de 

la superficie del semiconductor. Este es el conocido caso de “acumulación”. En este caso la 

capacitancia de la estructura MOS se debe únicamente a la presencia del óxido y ésta alcanza 

un valor máximo dado por 
d

A
Co

0κε
= . En donde κ es la constante dieléctrica del óxido, A es 

el área del capacitor y d es el espesor de la película de óxido. 

Cuando se aplica un pequeño voltaje positivo (Vg > 0), las bandas se doblan hacia abajo y los 

portadores mayoritarios se agotan. Este es el caso de “agotamiento”. Aquí la capacitancia total 

disminuye debido a que los huecos son repelidos de la interfase Si-O quedando una región o 

espacio libre de carga conocida como región agotada, (Fig. 2.5b). Por lo que al existir un 

desplazamiento de la carga el semiconductor actúa como un dieléctrico provocando que se 

tengan 2 capacitores; uno debido al óxido y el otro debido a la región agotada del 

semiconductor. En esta situación el valor de la capacitancia resultante es menor. Cuando se 

aplica un voltaje positivo grande, las bandas se mueven aún más hacia abajo tal que el nivel 

intrínseco Ei en la superficie cruza el nivel de Fermi EF, (Fig. 2.5c). En este punto, el número 

de electrones (portadores minoritarios) en la superficie es mayor que el de hoyos, así pues la 

superficie se invierte y este es el caso de “inversión”.  
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Fig.2.5 Diagrama de bandas para una estructura ideal Metal-Oxido Semiconductor tipo P, bajo diferentes voltajes 
aplicados (a) V< 0 acumulación; (b) V> 0 agotamiento; (c) V> 0 inversión. 

 

Las características ideales de capacitancia-voltaje se muestran en la figura 2.6 para una señal 

de prueba de alta frecuencia (curva continua). En este caso todo el incremento de la carga 

aparece en el borde de la región de agotamiento. Sin embargo, a bajas frecuencias 

(cuasistática) los portadores minoritarios (electrones) pueden seguir la variación del voltaje en 

CA e intercambiar carga con la capa de inversión. En este caso la capacitancia se eleva, ya que 

sólo oC es la involucrada. Este comportamiento se muestra también en la Fig. 2.6 (curva 

punteada). 

Para el semiconductor tipo-n, se obtienen resultados similares. Sin embargo, la polaridad del 

voltaje debe cambiarse en el semiconductor tipo-n, [Milton Ohring, 1992]. 
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Fig. 2.6 Capacitancia en alta frecuencia (—) y cuasiestatica (…) en función del voltaje 

 

Finalmente es necesario comentar que los semiconductores, así como metales y aislantes, 

tienen estados de superficie que localizan portadores en un lugar dado en la superficie. A 

groso modo existen dos tipos de estados de superficie; los intrínsecos y los extrínsecos. Los 

estados de superficie intrínsecos son los originados por la terminación de una red perfecta, es 

decir, por el rompimiento abrupto de periodicidad en la estructura cristalina de los átomos. Los 

estados de superficie pueden también ser reconocidos como aquellos que son debidos a los 

enlaces de los átomos de la superficie que quedan sin enlazarse.  

Los estados superficie son estados localizados y se comportan como trampas ubicadas en al 

superficie, introduciendo así estados de energía en la banda prohibida cerca de la superficie. 

Dado que los estados de superficie pueden intercambiar carga con la banda de conducción o 

de valencia, aparece una capacitancia adicional Cit que no se haya presente en el modelo ideal 

de un capacitor MOS. 

Ya que los niveles de trampas de interfase se distribuyen a través de la banda de energía 

prohibida del silicio, se define la densidad de trampas de interfase Dit como el número de 

estados electrónicos por intervalo unitario de energía, es decir, 
εd

dQ

q
D it

it

1
= cm-2 eV-1, donde 

q  es la carga del electrón y itdQ  es la carga por unidad de área atrapada en la interfase con 

energía comprendida entre ε  y ε  + εd , dentro de la banda prohibida del semiconductor. 
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Existen diferentes métodos para determinar la densidad de estados de interfase. Uno de ellos 

es el método combinado de alta y baja frecuencia, en el cual itD viene dado 

por







−
−








−
=

oxC

HC

H

oxC

QC

Q

it

CC

q
D

11

1 , esto es, la densidad de estados de superficie está dada por uno en q 

veces la dispersión entre la capacitancia cuasiestática QC  y la capacitancia de alta frecuencia 

HC  y oxC es la capacitancia del óxido. [F.H. Salas 1985]. Esto es, una medida simultánea de 

la capacitancia en alta y baja frecuencia permite calcular la densidad de estados de superficie 

en el semiconductor p. ej. del silicio. Una curva típica de la densidad de estados de interfase es 

mostrada en la Fig. 2.7, [Manual de operación modelo 82-DOS C-V simultáneo, 1988]. 

 

 

 

Fig. 2.7 Densidad de estados de interfase en función de la energía de la banda prohibida. 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

25 

 

2.3 FUENTES METALORGANICAS. 

 

2.3.1 Antecedentes para la formación de compuesto metalorgánico  

Un compuesto metalorgánico es aquel donde el ión metálico esta unido a la parte orgánica por 

medio de enlaces metal oxígeno, metal nitrógeno o metal azufre es decir con átomos que 

presentan pares de electrones no compartidos o libres. La diferencia de un organometálico es 

que en este el metal esta unido directamente al carbono en la parte orgánica.  

Los compuestos metalorgánicos como los β dicetonatos se destacan por su importancia en 

aplicaciones de cromatografía. 

Los compuestos β dicetonatos se definen como aquellos que presentan dos grupos cetona 

(carbonilos), uno de ellos esta en la posición β como se muestra en la Fig. 2.8, en donde R y 

R1 pueden ser compuestos alifáticos ó aromáticos. 

 

C C

R1

O O

R β  
Fig. 2.8Compuesto β dicetonato. 

 

Dentro los compuestos β dicetonatos tenemos a los compuestos acetilacetonatos que son 

compuestos orgánicos derivados de la acetona por sustitución de un átomo de hidrógeno por el 

grupo acetil CH3 – CO-X. Fig. 2.9 

 

C C

O O

H3C

O

CH2
CH3

H
X

O

H3C
+

CH3  

                 Acetil                          Acetona                                            Acetilacetona 

Fig. 2.9 Reacción de formación de la acetilacetona 

 

Esta acetilacetona pueden existir en dos formas llamadas tautómeros: Una forma ceto y la 

forma enol (de eno + ol), que es un alcohol vinílico, se forma por transferencia de un 

hidrógeno ácido, este se localiza sobre el carbón alfa y se une al oxígeno carbonílico. Como un 
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átomo de hidrógeno ésta en diferentes posiciones, las dos formas tautómeras son dos 

estructuras diferentes en equilibrio, (Fig.2.10). 

 

C C

O O

C C

O O
H

C C

OO
H

Forma ceto Formas enol  

Fig. 2.10 Tautomerismo del Acetilacetonato. 

 

Esta propiedad de tautomerismo que tiene las acetilacetonas es aprovechada para formar los 

compuestos metalorgánicos, debido a que bajo las condiciones apropiadas el átomo de 

hidrógeno enólico del ligando puede ser remplazado por un catión metálico para producir un 

anillo quelato de seis miembros (Fig.2.11) y de ese modo se cambia el equilibrio ceto-enol a 

favor de la forma enol. 

 

CC

OO

 M  
Fig. 2.11 Anillo quelato o compuesto Metalorgánico 

 

El tautomerismo ceto-enol de una amplia variedad de acetilacetonatos ha sido estudiado por 

muchos años, por técnicas espectroscópicas principalmente como RMN (Resonancia 

Magnética Nuclear), UV (Ultravioleta) y Raman, [R.C Mehrotra, 1978]. Los acetilacetonatos 

son los ligandos comunes en los precursores metalorgánicos y forman complejos de la forma 

M (Acetilacetonato)n donde n = 2 si M = Cu, Ba, Pb, Sr, n = 3 si M = Al, Y, Cr, Fe, Co y n = 

4, M = Ti, Zr y Hf. Estos precursores son de creciente interés debido a sus favorables 

propiedades físicas que a continuación se mencionan: 

a).-Una presión de vapor relativamente elevada. 

b).-Sufren una fácil descomposición para el producto deseado a una temperatura deseable. 

c).-No reaccionan en la fase gaseosa.  
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2.3.2 Reacción de oxidación del acetilacetonato de itrio Y (acac)3 

Se ha propuesto que la reacción de oxidación del Y (acac)3 se lleva acabo de acuerdo con la 

siguiente ecuación química, debido a que es un compuesto metalorgánico.[T. Brown. L, 1998]. 

 

2    

O HO

3

Y

 +   36 O2 (g)  +   ∆ →    Y2O3 (s) +   30 CO2 (g) ↑   +  21 H2O (g) ↑ 

 

Sin embargo, la descomposición térmica de los acetilacetonatos que contienen metales unidos 

al oxígeno, por enlaces fuertes, tal como el Aluminio, Vanadio entre otros, resultan como 

productos de la descomposición los óxidos metálicos e hidrocarburos volátiles, estos últimos 

son considerados como subproductos de la descomposición. De acuerdo a lo anterior la 

reacción de descomposición es la siguiente: 

 

M (C15H21O6) (s)    +   O2  (g)     +   ∆     →     M2O3 (s) +  Hidrocarburos ↑ 

Parte de los hidrocarburos pueden ser atrapados durante el crecimiento de la película en la 

superficie del substrato caliente. Por tratamientos térmicos subsecuentes estos hidrocarburos 

pueden ser descompuestos u oxidados a CO y CO2 y de esta forma ser eliminado el carbono de 

las películas. En el último de los casos el carbono será incorporado en el depósito. El 

contenido de carbono de las películas generalmente se incrementa con la temperatura de 

pirolisis [A.Politycki, 1982] 

En los resultados de Albert G. Nasibulin et al. se propone un mecanismo probable de la 

descomposición del complejo βdicetonato de Cobre, manifestando que las moléculas de agua 

de hidratación presentes en la estructura del complejo disminuyen considerablemente la 

temperatura a la cual se descompone el precursor. Esto sugiere que un complejo hidratado sea 

menos estable comparándolo con un complejo anhídrido. Aparentemente, el enlace formado 

entre el oxígeno de la molécula de agua y el cobre del acetilacetonato juegan un papel 

importante en el debilitamiento del enlace metal-ligando, [Albert G. Nasibulin, 2001]. 
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3. MATERIALES Y MÉTODOS. 

 

3.1 SISTEMA DE ROCÍO PIROLÍTICO ULTRASÓNICO. 

El equipo de rocío pirolítico empleado en este trabajo consiste de una cámara de acrílico de 

60x50x50 LxAxP (cm.). Como sistema de calentamiento se usó un baño de estaño 17x4x8 

LxAxP, (cm.) cuya temperatura es controlada eléctricamente. Se hizo uso de una boquilla de 

15 cm. de largo y 1 cm. de diámetro para el transporte del aerosol. Por medio de flujometros, 

conectados al cilindro de aire, se controla la rapidez del gas de arrastre. Con humidificadores 

ultrasónicos, de la marca Sunshine, que operan a una potencia 36.8 W y con piezoeléctricos de 

0.8 MHz, se generó el aerosol de la solución, Fig. 3.1. 

 
 

Fig.3.1 Equipo de rocío pirolítico ultrasónico. 

3.2 METODOLOGIA. 

La metodología y detalles experimentales importantes para la deposición de las películas de 

Y2O3 del presente trabajo se enlistan a continuación: 

1. Materiales fuente: Como material fuente de itrio se empleó Acetilacetonato de Itrio de 

la marca Alfa ÆSAR. Se preparó una solución 0.03 Molar de esta sal en N,N-

Dimetilformamida de la marca Mallinckrodt Baker 

El acetilacetonato de Itrio [Y (acac)3] es un polvo café claro que presenta un punto de 

fusión en el rango de 140-170 °C. Es una sal medianamente polar que pertenece al 

grupo de los compuestos metalorgánicos. [R.C. Mehrotra, 1978]. 

Como disolvente se utilizo la N, N dimetilformamida (DMF). La DMF es un solvente 

líquido incoloro medianamente polar con densidad de 0.95g/cm3, viscosidad de 0.8 

mPas, con punto de ebullición y flamabilidad de 153 °C y 58 °C, respectivamente, Fig. 

3.2. 
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N

H3C O

H3C

 
Fig.3.2 Formula desarrollada de la N,N Dimetil Formamida. 

 

2. Las películas de Y2O3 fueron depositadas sobre pequeños trozos de silicio cristalino (c-

Si), tipo-n de 1 cm2  aproximadamente con orientación (111) y resistividad de 250-

350Ω-cm, pulidos por una cara y con espesores de 400 µm. Las películas depositadas 

sobre estos substratos fueron medidas por espectroscopia de Infrarrojo principalmente, 

pero también se utilizaron para la mayoría de las demás caracterizaciones. Se usaron 

también substratos de silicio cristalino (c-Si) con baja resistividad (0.1-10 Ω-cm), tipo 

n con orientación (100), pulidos por una cara y con espesores de 525 µm. Utilizándose 

para formar las estructuras MOS y poder caracterizar la calidad eléctrica de las 

películas. 

 

3. En la fabricación de las películas de óxido de itrio se implementó el depósito con la 

adición de un aerosol de H2O en paralelo durante el depósito, así como con un aerosol 

de agua-hidróxido de amonio (1H2O-1NH4OH). Esto debido a que en otros trabajos la 

implementación de un aerosol adicional, suministrado de manera paralela, mejora las 

propiedades de las películas. El hidróxido de amonio utilizado fue de la marca J.T. 

Baker. 

4. El agua que se utilizó fue deionizada (18.3 MΩ-cm.), obtenida del Equipo Deionizador 

modelo D7031 de la marca Easy pure RF. 

5. Se empleó como sistema de calentamiento un baño de estaño fundido y como gas de 

arrastre se utilizó aire extra seco del proveedor INFRA, a una rapidez de flujo de 10 

lpm, para la solución fuente de itrio y de 3 lpm para el aerosol de agua. 

6. Las películas fueron depositadas a temperaturas de 400, 450, 500 y 550 ºC.  

 

3.3. LIMPIEZA DE LOS SUBSTRATOS 

Los substratos fueron sometidos a un tratamiento de la limpieza previo al depósito. Se realizó 

la limpieza siguiendo la técnica de RCA que consiste de los siguientes pasos usados 

secuencialmente. [G.G. Fountain, 1998]. 
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•  Se desengrasa en el disolvente Tricloroetileno (C2HCl3) al 100% a 70 °C 

durante 10min. 

• Lavado en acetona a 30 °C por 5 min. Posteriormente se realiza un enjuague en 

agua deionizada (DI). 

• Eliminación de los contaminantes orgánicos insolubles con una mezcla básica 

5:1:1 H2O:H2O2:NH4OH a 70° durante 10 min. Se evita la ebullición para 

prevenir la rápida descomposición de H2O2 y la volatilización del amoniaco. En 

seguida un enjuague con H2O DI. 

• Eliminación de contaminantes iónicos con una mezcla ácida 5:1:1 H2O: H2O2: 

HCl a 75° durante 10 min. En seguida un enjuague con H2O DI.  

• Posteriormente se lleva a cabo la eliminación del óxido nativo (SiO2) en una 

solución de 5:1 H2O: HF por 10-15 seg. Se enjuagan nuevamente con H2O DI. 

• Se secan los substratos con nitrógeno seco de alta pureza (99.999%) y se llevan 

a la cámara de pirolisis para llevar a cabo el deposito de las películas  

 

 
3.4 PELÍCULAS DE Y2O3 DEPOSITADAS. 

Con el fin de poder estudiar las características de las películas de Y2O3 se realizaron tres series 

de muestras con las condiciones siguientes: 

1ª Serie de muestras: Estos depósitos se efectuaron únicamente con la solución de Y 

(acac)3 disuelto en la DMF, (sin la asistencia de aerosol de H2O). Se realizaron al menos 5 

depósitos para cada temperatura. 

2ª Serie de muestras: Estos depósitos se llevaron a cabo con la solución antes mencionada 

además de la asistencia de aerosol de H2O, en forma simultánea y en paralelo durante el 

depósito. También se depositaron al menos 6 muestras para cada temperatura. 

3ª Serie de muestras: Estas muestras se realizaron con la solución de Y (acac)3 así como 

con la asistencia de aerosol de 1H2O-1NH4OH, en paralelo y de manera simultanea 

durante el deposito. Se depositaron nuevamente al menos 5 muestras para cada 

temperatura. 
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En la 1ª serie se utilizo un flujo de aire de 10 lpm para la solución, y en la 2ª y 3ª  serie donde 

se trabajó con la adición del aerosol de agua los flujos utilizados fueron 10 lpm para la 

solución de Y (acac)3 y 3 lpm para el H2O y 1H2O-1NH4OH.  

 

 

3.5 PREPARACIÓN DE ESTRUCTURAS MOS. 

Después de depositada la película de Y2O3 sobre el substrato de silicio, se hace evaporar sobre 

ella un contacto pequeño de aluminio para conformar la estructura MOS (Metal-Oxido-

Semiconductor). Desde el punto de vista eléctrico se trata de un capacitor de placas paralelas, 

en donde las placas son: por un lado el Metal Aluminio y por el otro lado el Semiconductor 

Silicio y entre estos el Oxido, que es la película de Y2O3 depositada.  

La evaporación térmica del aluminio se llevo a cabo en una evaporadora de alto vació (10-5-

10-6 mbar), se utilizo una mascarilla de acero inoxidable con perforaciones circulares de 0.011 

cm2 para definir los contactos. 

 

 

3.6 TECNICAS PARA LA CARACTERIZACIÓN DE LAS PELÍCULAS DE Y2O3 

La caracterización de las películas de Y2O3 se hizo desde el punto de vista óptico estructural y 

eléctrico. Además se realizaron estudios de la descomposición del reactivo fuente de Itrio [Y 

(acac)3]  

Los equipos utilizados para la caracterización de las películas delgadas así como para la 

determinación de las constantes físicas y espectroscópicas del Y (acac)3  se mencionan a 

continuación. 

Equipos para la caracterización óptica  

1. Los espesores e índice de refracción de las películas de Y2O3 fueron determinados en el 

Elipsómetro LSE Stokes, marca Gaertner, que opera a una longitud de onda fija (632.8 

nm) y con un ángulo de inclinación de 70º. Las constantes ópticas del substrato de 

silicio que se tomaron para la medición del índice de refracción (n) y del espesor son: n 

= 3.882 y k = 0.019. 
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2. Espectrofotómetro de IR marca Nicolet y modelo Magna-IR así como Perkin Elmer 

fueron  empleados para la determinación de los espectros de IR en la región de 400-

4000 cm-1, efectuándose 16 barridos en cada muestra. 

Equipos para la caracterización estructural. 

1. Se determinó la composición química por medio de Espectroscopia de rayos-X 

Dispersados. Esta caracterización se llevó a cabo dentro de un microscopio electrónico 

de barrido (Jeol, JSM-6300). Este microscopio esta equipado con un sistema de 

microanálisis Voyager de la marca Noran instruments. El detector usado permite el 

análisis de elementos ligeros por arriba del Boro. El ángulo de salida del detector fue 

30°. Todas las medidas fueron ejecutadas a un voltaje de aceleración de 5 kV.  

2. La difracción de rayos X se realizó en un difractómetro D-5000 de la marca Siemens, 

usando la línea Kα del Cu (λ = 0.1540 nm), en condición de ángulo rasante (1-3°). 

3. La morfología superficial de las películas se midió con un microscopio de fuerza 

atómica CP Research marca Veeco. El microscopio posee una aguja tip de silicio de 

0.6 µ con radio de curvatura de 10 manómetros. El modo de operación fue por 

contacto. 

Equipo para la caracterización eléctrica. 

1. Para las medidas de I-V y C-V se empleó un sistema comercial de la marca Keithley. 

El modelo 82-DOS fue usado para mediciones de C-V simultáneas. 

2. El área de los capacitores MOS fue determinada por medio del perfilometro de 

superficie, marca Veeco, modelo Dektak3. 

La sal de itrio fue caracterizada por medio de los equipos: 

1. Para espectroscopia de masas se empleó el espectrofotómetro Jeol AX505HA por 

impacto electrónico. 

2. El análisis de termogravimetría se realizo utilizando el Analizador Termogravimétrico 

TA Instruments Modelo 2950 empleando una muestra de 6 mg en una atmósfera de 

aire y con una velocidad de calentamiento de 10°C/min. 
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4 RESULTADOS Y DISCUSION 

 

4.1 ESTUDIO QUIMICO DEL ACETILACETONATO DE ITRIO [Y (ACAC)3] 

Esta sección se enfoca al estudio del reactivo Y (acac)3 por medio de Termogravimetría, 

Infrarrojo y Espectrometría de masas. A partir de los resultados de estas técnicas se puede 

conocer la manera en que ocurre la descomposición del Y (acac)3 para la formación de óxido 

de itrio. 

 

4.4.1 Caracterización por Termogravimetría del Y (acac)3  

Los resultados obtenidos por TGA (Fig.4.1) muestran las diferentes transformaciones que 

ocurren al compuesto de coordinación conforme su temperatura se va incrementando en una 

atmósfera de aire. Una primera transformación ocurre alrededor de los 57.5 °C. En esta 

transformación se tiene una perdida de masa del orden del 10%, probablemente asociada a 

humedad o a algún solvente utilizado en la purificación del material. A continuación se 

observa otra perdida de masa de aproximadamente 9% a 92 °C debido a la deshidratación, ya 

que este compuesto de coordinación se encuentra originalmente hidratado, esta perdida de 

masa corresponde aproximadamente a dos moléculas de agua de hidratación. Después se 

observa una tercera perdida que ocurre alrededor de 240 °C que representa el 23% de la masa 

total del compuesto de coordinación, que corresponde muy probablemente a una molécula de 

acetilacetona.  

 
Fig.4.1 Análisis térmico por Termogravimetría del acetilacetonato de Itrio 
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Un mecanismo de descomposición parecido se observa en el complejo de Mg (acac)2 [O. 

Stryckmans, 1996]. A temperaturas altas, alrededor de 340-590°C, se observan pérdidas de 

masa, correspondientes a la descomposición del resto del complejo. La combustión total de la 

materia orgánica ocurre alrededor de los 600 °C. La tabla 4.1 resume las etapas de 

descomposición del compuesto de coordinación Y (acac)3 

 

 

Tabla 4.1 Medición de la masa perdida durante la termólisis. 

 

Temperatura °C Gas Perdida de masa 

(%) 

Interpretación 

<60 Aire ∼10 “humedad”  

80-115 Aire ∼9 Perdida de 2 H2O 

240 Aire ∼23 Perdida de C5H7O2 

340-590 Aire ∼30 Combustión de Y(C10H14O4) 

 

 

4.4.2 Caracterización por Infrarrojo 

La descomposición térmica de Y (acac)3  fue estudiado también por espectrometría de 

Infrarrojo. La Fig.4.2 presenta los espectros del Y (acac)3 hidratado, cuando este es calentado a 

diferentes temperaturas desde la temperatura ambiente a 500 °C. Estas temperaturas fueron 

elegidas considerando los resultados del análisis térmico arriba mencionados del compuesto de 

coordinación. El espectro de IR del Y (acac)3 hidratado es interpretado en la tabla 4.2 por 

comparación con las bandas asignadas para el Fe (acac)3 reportado en la literatura, [K. 

Nakamoto, (1986)]. 

En el espectro a 25 °C se observan las bandas 1, 3, 4, 5, 6, 7 8 9 y 10, estas continúan a las 

temperaturas de 150 °C debido a que únicamente el complejo se fundió pero disminuyen 

considerablemente de intensidad por arriba de 240°C, por que ha sufrido una modificación 

sustancial en su estructura por la perdida de una molécula de acetilacetona. Las bandas 7, 8, y 

10 que corresponden a [ν (CCH3) + ν (C=C), δ(CH) + ν (C─CH3),  ν (C=C) + ν (C=O)] 

respectivamente, ya no son observables arriba de los 300 °C. 
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Fig. 4.2 Espectros de IR del Y (acac)3 calentado a diferentes temperaturas. 

 

Considerando la estructura del Y (acac)3 presentado en la Fig. 4.4 esto significa que las dos 

moléculas de acetilacetona restantes  también se han perdido, con la consecuente 

descomposición de la estructura del metalorgánico para formar en estas condiciones de 

oxidación el correspondiente Y2O3 que se observa en el espectro a 500 °C por su banda 

característica a 560 cm-1. Además la incorporación de residuos orgánicos en la película de 

Y2O3 es común durante la deposición, debido a la incompleta descomposición del Y (acac)3 y 

esto es confirmado por la banda 11 a 840 cm-1 y otras 2 bandas la 6 centrada 1400 cm-1 y la 4 

centrada en 1500 cm-1 que corresponden a  π(CH), δ(CH3) y ν(C=O) respectivamente, lo que 

finalmente indica la presencia de C, H y O. 
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Tabla 4.2 Frecuencias observadas y asignaciones de las bandas de absorción del 

acetilacetonato de Fierro y del acetilacetonato de Itrio a diferentes temperaturas. (cm-1). 

 

 

Nota: dism cons = disminuye considerablemente 

 

4.4.3 Caracterización por espectrometría de masas 

Para distinguir con más acierto el mecanismo de descomposición se llevaron a cabo  

experimentos de espectrometría de masas. El espectro de masas es representado como una 

grafica de barras de la abundancia relativa de las fragmentaciones de los iones positivos 

(intensidad vs. (m/z). El pico del ion positivo que se observa a m/z = 386 (Fig. 4.3) representa 

al ion molecular, este produce una abundancia de iones fragmentados. En nuestro caso los 

picos mas abundantes son m/z   M+ 386  (44.6%), 371 (3.1%) (M+-15), 287 (100%) (M+-99), 

Fe(acac)3      Y(acac)3      Modo Predominante   Banda 

  25 °C 150°C 240°C 300°C 500°C     

 3400 3410 3436 3435 3440 ν OH 1 

2965 2927 2989 2928 dism cons dism cons ν CH3 2 

2895 2865 2928 2862 desaparece desaparece ν CH3 2 

1570 1608 1608 1563 1563 desaparece ν(C=O) + ν(C=C) 3 

1525 1523 1520 1563 desaparece 1500 ν(C=C) + ν(C=O) 4 

1445 1456 desaparece 1453 1454 1417 δ(CH)   + ν(C=C) 5 

1385 1398 1395 desparece desaparece desaparece δ(CH3) 6 

1274 1265 1263 dism cons desaparece desaparece ν(C─CH3) + ν(C=C) 7 

1188 1192 1187 desparece desaparece desaparece δ(CH)  +   ν(C─CH3)  8 

1022 1120 1019 dism cons dism cons dism cons  ρrCH3 9 

930 923 922 desaparece desaparece desaparece ν(C=C) + ν(C=O) 10 

801 828 desaparece 828 dism cons 845 π(CH) 11 

780 762 766 desparece desaparece desaparece π(CH) 11 

670 687 678 dism cons desaparece desaparece ν(C─CH3) + Deformación 12 

      del anillo + ν(ΜΟ)  

656 656 656 dism cons desaparece desaparece 

 

π
C

O

C

  

433 535 534 desaparece desaparece  ν(MO)  +  ν(C─CH3)  13 

     560 Y─O del oxido 14 
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187 (4%) (M+-198), 100 (4.4%)(M+-286) 85 (6.6%) (M+-286-15), 43 (7.8%) (M+-286-57). El 

complejo acetilacetonato esta constituido de tres moléculas acetilacetona coordinadas a un ion 

Itrio (Fig. 4.4). El pico m/z = 287 corresponde exactamente a dos acetilacetonas (C10H14O4) 

enlazadas a un átomo de Itrio por lo que se perdió una acetilacetona del complejo original, 

pero este fragmento vuelve a perder otra acetilacetona que se confirma con el pico m/z 187, 

por lo que queda una sola acetilacetona unida al Itrio. De las dos moléculas que se pierden 

estas sufren fragmentaciones α al carbonilo produciendo por un lado el fragmento m/z 85 que 

se atribuye a la perdida de un metilo de la acetilacetona y por el otro el fragmento m/z 43 que 

corresponde al grupo acilio. 

 

 
Fig.4.3 Espectro de Masas del Y (acac)3 

 

Considerando los resultados de las 3 técnicas (TGA, IR, EM) sugerimos el modelo siguiente 

para la descomposición del Y (acac)3. La molécula se divide como es indicado en la Fig. 4.4 

produciendo por un lado un fragmento orgánico gaseoso C5H7O2  y por el otro un fragmento 

conteniendo al Itrio [Y (C5H7O2)2]. El fragmento acetilacetona (C5H7O2) se volatiliza a 240°C 

como se observa en el TGA. Además es degradado en moléculas más pequeñas (acetona, agua 

entre otras) como es observado en el espectro de masas. Esto se comprueba por el 
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desprendimiento de burbujas observadas en el calentamiento del compuesto de coordinación 

en la parrilla eléctrica de calentamiento. 

La otra parte del complejo que contiene al átomo de Itrio Y (C5H7O2)2 es lentamente 

degradada para formar Y2O3 y residuos orgánicos bajo condiciones de oxidación a 400 °C. 

Este fragmento esta bien identificado por espectrometría de masas a m/z 287. Esta parte de la 

molécula explica por que las bandas de absorción en IR disminuyen considerablemente a la 

temperatura de 240 °C. 

La perdida de masa observada de 30% entre 340-600°C para la formación de Y2O3 a partir de 

Y (C5H7O2)2 indica que el complejo Y (C5H7O2)3, que ya perdió una acetilacetona a 240°C, el 

fragmento restante del complejo es parcialmente volatilizado como lo sugiere el TGA en el 

rango de 390-480°C permitiendo así, la posibilidad de la deposición de vapor químico (CVD) 

para la obtención de la película de Y2O3 a partir de este compuesto de coordinación. 

La alta volatilidad de este precursor esta considerado como una propiedad física fundamental 

en los acetilacetonatos metálicos [R.C Mehrotra, 1978]. Por lo que a partir del presente estudio 

se piensa que los fragmentos volátiles son los intermedios en la descomposición del Y (acac)3  

O

O
O

O

O
O

Y

C5H7O2= 99g 
Fragmento volatil

YC15H21O6= 386g

YC10H14O4= 287g 
Fragmento que 
contiene al Itrio

 
Fig 4.4 Esquema de descomposición de la estructura del acetilacetonato de Itrio 

 

A partir de la caracterización realizada al precursor Y (acac)3 se desprende que la síntesis de 

películas delgadas de Y2O3 puede realizarse a temperaturas cercanas a 500°C. Por esta razón, 

en las siguientes secciones se muestran los resultados de la obtención y caracterización de las 

películas de Y2O3  depositadas a partir de 400°C  
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4.2 CARACTERIZACIÓN ÓPTICA DE LAS PELICULAS. 

4.2.1 Elipsometría de una longitud de onda.  

La Fig. 4.5 muestra el comportamiento del índice de refracción de las películas de óxido de 

itrio (Y2O3) depositadas sobre los trozos de silicio. La determinación del índice se realizó 

mediante el empleo del elipsómetro de longitud de onda fija. La medida del índice de 

refracción se lleva a cabo en todos los tipos de película obtenidos; películas de Y2O3 

depositadas con la solución de Y (acac)3 en N,N-DMF y sin la adición de H2O, películas de 

Y2O3 depositadas con la solución de Y (acac)3 en N,N-DMF y con la adición H2O 

suministrada de manera paralela y de igual manera, se determina el índice en aquéllas 

películas depositadas con la solución de Y(acac)3 en N,N-DMF y con la adición de la mezcla 

1H2O-1NH4OH, suministrada igualmente en paralelo. La medida del índice de refracción se 

hizo en al menos 3 puntos diferentes elegidos al azar sobre las películas y se consideró el 

promedio estadístico. Un mínimo de ~5 películas depositadas con las mismas condiciones 

experimentales se tomaron en cuenta para la estimación del índice de refracción. 

 

El valor del índice de refracción para el Y2O3 puede depender de si se encuentra en forma de 

bulto y/o bien si se encuentra en forma de película delgada. El valor del índice de refracción 

para el Y2O3 en bulto ha sido reportado con un valor de 1.911 [W.M. Cranton, 1993]. El valor 

del índice de refracción para el Y2O3 en forma de película delgada, con un espesor de ∼ 270 Å, 

depositado por la técnica de evaporación de haz electrónico sobre substratos de silicio, ha sido 

reportado del orden de 1.7 [T.S. Kalkur, 1989]. El Y2O3 depositado por la técnica de espurreo 

por radiofrecuencia presenta valores de índice de entre 1.70 a 1.90 [J.J. Araiza, 2001]. Un 

valor del orden de 1.85 para el índice es obtenido en películas depositadas mediante la 

oxidación térmica de itrio sobre silicio a temperaturas de 500-700 ºC [M. Gurvitch, 1987].  

El comportamiento del índice de refracción en las películas de Y2O3 depositadas se presenta en 

la Fig. 4.5. En películas de Y2O3 depositadas con la adición de H2O o con la adición de 1H2O-

1NH4OH resulta en general en el rango de 1.81 a 1.87, aproximadamente. Se observa además 

que el índice en las películas depositadas con la adición de H2O ó con la adición de 

1H2O:1NH4OH alcanza valores máximos en el rango de temperaturas entre 450 y 500 ºC. 

Mientras que a la temperatura de 550 ºC se muestra la tendencia a reducirse el índice de 

refracción.  
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Fig. 4.5 Índice de refracción en las películas de Y2O3  depositadas con la solución de Y(acac)3 en N,N-DMF y 

con la adición de H2O ó de 1H2O-1NH4OH, en función de la temperatura de depósito. 
 
 

El índice en las películas de Y2O3 depositadas sin la adición de H2O resulta bajo (del orden de 

1.72), para la temperatura de depósito de 400 ºC. Para este tipo de películas el índice tiende a 

incrementarse con el aumento de la temperatura, alcanzando valores cercanos a 1.84 a 

temperaturas de depósito de 500 ó 550 ºC.  

De estos resultados se observa que los valores obtenidos del índice se encuentran en el rango 

de los obtenidos por otras técnicas de depósito más sofisticadas. Puede ser una posibilidad de 

que un índice de refracción alto en una película delgada sea un indicativo de ser una película 

con una mayor densidad específica. En este caso, las películas depositas con la adición de H2O 

y con la adición de 1H2O:1NH4OH parecen mostrar una mayor densidad comparada con 

aquéllas películas depositadas sin la adición de H2O.  
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4.2.2  Tasa o rapidez de depósito 

La Fig.4.6 muestra la rapidez a la cual las películas de Y2O3 se depositan en función de la 

temperatura. La tasa o rapidez de depósito se calcula mediante la razón del espesor que la 

película alcanza entre el tiempo empleado en depositarla. El espesor de la película se 

determinó también mediante las mediciones de elipsometría. El tiempo estimado de depósito 

se midió con un cronómetro.  
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Fig. 4.6 Rapidez de deposito en las películas de Y2O3  depositadas con la solución de Y(acac)3 en N,N-DMF y  
con la adición de H2O, además con la adición de 1H2O-1NH4OH, en función de la temperatura de depósito. 

 
 
 

Asumiendo un depósito lineal, se obtiene una rapidez de depósito de entre 5 y 7 Å/seg. en las 

muestras depositadas sin la adición de H2O. Sin embargo, la rapidez de depósito de las 

películas depositadas con la adición de H2O, así como en aquéllas depositadas con la mezcla 

de 1H2O-1NH4OH, resultan en general más bajas, alrededor de 1Å/seg. Este resultado puede 

corroborar la afirmación hecha en cuanto a una mayor densidad obtenida en las películas con 

alto valor de índice de refracción. Una rapidez de depósito baja puede dar lugar a obtenerse 
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una película más densa y/o más compacta. Esto probablemente debido a que hay un tiempo 

mayor para el buen acomodo de las moléculas y átomos que integrarán a la película, 

resultando en una película compacta. El último valor de la tasa de depósito, ∼1 Å/seg. para las 

películas depositadas con la adición de H2O ó 1H2O-1NH4OH resulta comparable con el 

reportado por otros autores [V. Ioannou-Sougleridis, 2004], en donde mediante la técnica de 

evaporación en ultra-alto vacío obtiene películas de Y2O3, a una temperatura de 450 ºC, en un 

rango de rapideces de entre 0.5 a 0.7 Ǻ/seg. Valores semejantes se obtienen con la técnica de 

espurreo por radio frecuencia, 0.4 a 0.8 Ǻ/seg, [J.J. Araiza, 2001]. 

A continuación en la tabla 4.3 se muestra un resumen de los resultados del índice de refracción 

y tasa de depósito determinados por elipsometría.  

 
 

Tabla 4.3 Resumen de la caracterización por elipsometría 
 

T °C Índice de refracción Tasa de depósito (Å/seg) 
Muestras depositadas sin la adición de H2O 

400 1.717 ± 0.005 5.0 ± 0.1 
450 1.756 ± 0.004 5.4 ± 0.1 
500 1.839 ± 0.006 6.0 ± 0.2 
550 1.834 ± 0.008 7.1 ± 0.4 

Muestras depositadas con la adición de H2O 
400 1.811 ± 0.006 0.8 ± 0.1 
450 1.848 ± 0.003 0.9 ± 0.1 
500 1.860 ± 0.018 0.6 ± 0.1 
550 1.817 ± 0.0050 1.1 ± 0.1 

Muestras depositadas con la adición de H2O-NH4OH 
400 1.833 ± 0.002 0.7 ± 0.1 
450 1.866 ± 0.001 0.5 ± 0.1 
500 1.867 ± 0.002 0.7 ± 0.1 
550 1.854 ±±±± 0.002 0.8 ± 0.1 

 

 

4.2.3 Caracterización por Espectroscopia Infrarroja. 

Las Figuras 4.7 a 4.11 muestran los espectros de infrarrojo (IR), llevados a cabo en las 

películas de Y2O3 depositadas bajo las condiciones ya mencionadas. La Fig. 4.7 compara los 

espectros de IR en las películas depositadas a 400 ºC, la Fig.4.8 compara los espectros de las 

películas depositadas a 450 ºC y así consecutivamente. De los espectros se puede observar una 
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banda intensa que aparece alrededor de los 3500 cm-1. Esta banda aparece principalmente en 

las películas de Y2O3 que son depositadas a temperaturas de 400 a 550 ºC y sin la adición de 

H2O. Este tipo de banda se atribuye a grupos de tipo –OH. Los enlaces debido a grupos –OH 

han sido reportados por D. Niu, en la región 3100-3600 cm-1 para películas de óxido de itrio 

[D. Niu, 2002]. Otros autores han reportado también una banda atribuida a grupos –OH en la 

región de los 1650 cm-1 [H. Guo, 2004]. Para estas bandas, la centrada en 3460 cm-1 es debida 

a la vibración por estiramiento (ν) del –OH, mientras que la banda a 1650 cm-1, es debida es 

debida a la vibración por deformación (δ), [H. Guo, 2004]. En este trabajo, la banda asociada 

con grupos –OH, en aproximadamente 3500 cm-1, se observa menos intensa en las películas 

que son depositadas con la variante de adicionar H2O durante el depósito, así como en aquéllas 

en donde se adiciona la mezcla 1H2O:1NH4OH. La presencia de enlaces de tipo –OH en 

películas delgadas como por ejemplo de SiO2, [A.C. Adams, 1983], es un indicativo de la 

presencia de cierto grado de porosidad en las películas. Este puede ser también el caso en las 

películas de Y2O3 depositadas sin la adición de H2O. Esta afirmación podría confirmase 

debido a que en estas películas presentan bajos valores del índice de refracción (ver sección 

anterior). Por otro lado, en aquéllas películas depositadas con la adición de H2O y/o con la 

adición de la mezcla 1H2O:1NH4OH, se podría decir que son en general menos porosas o bien 

más densas, ya que presentan bandas débiles de tipo –OH en mucho menor cantidad con 

respecto a las que se depositan sin la adición de agua. Esta afirmación es muy probable debido 

a que sus valores de índice de refracción son en general más altos. 

Y. Repelin et al., han realizado un estudio completo de las bandas de absorción de IR en 

cristales sintetizados de Y2O3, de alta calidad y de tipo cúbico. Estas bandas se resumen en la 

siguiente Tabla 4.4 [Y. Repelin, 1995]. 

 

 

Tabla 4.4 Asignación de las bandas de absorción de IR en Y2O3 de tipo cúbico 
[Y. Repelin, 1995] 

 

cm-1 580 562 487 465 430 418 385 338 305 242 181 171 
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En forma de película delgada, sin embargo, se han encontrado que las bandas más notables 

para el Y2O3 cúbico aparecen en 557 y 459 cm-1 para la vibración Y-O, [H. Guo, 2004]. Estas 

últimas bandas parecerían corresponder a las ubicadas en 562 y 465 cm-1, de acuerdo con el 

estudio de Y. Repelin.  

En este trabajo se determina la existencia de bandas ubicadas en 557 y 460 cm-1, 

aproximadamente, debido a la vibración de Y-O. La presencia de estas bandas es muy 

apreciable en las películas de Y2O3 que son depositadas con la variante de emplear H2O, así 

como en aquéllas que emplean la mezcla 1H2O-1NH4OH, durante el depósito. Se observa 

además que conforme se incrementa la temperatura de depósito la intensidad de estas bandas 

es mayor todavía. Esto indicaría una mayor cantidad de enlaces Y-O conforme la temperatura 

de depósito es mayor. Adicionalmente, los espectros de las Figuras. 4.7 a 4.11 muestran una 

banda, o serie de bandas, también apreciables en la región de los 1500 cm-1. Ha sido 

mencionado en varios trabajos que esta banda es característica de residuos orgánicos, 

asociados con carbono y proveniente del empleo de los reactivos orgánicos empleados para la 

obtención de las películas. Por ejemplo, para el caso de películas de Y2O3, se ha encontrado 

que las bandas que aparecen en 1510 y 1410 cm-1 corresponden a la vibración de alargamiento 

asimétrico del carbonilo CO (νas), [H. Guo, 2004]. En el trabajo de Guo et al., las bandas 

debidas a los residuos de carbono, tienden a reducirse conforme se incrementa la temperatura 

de depósito de las películas. La presencia de residuos de carbono en películas delgadas 

aislantes sintetizadas por la técnica de rocío pirolítico, mediante el empleo de reactivos 

orgánicos, es al parecer un problema común [Aguilar-Frutis, 1998, 2004]. Se ha argumentado 

que este problema es debido a la no completa descomposición de los reactivos empleados para 

llevar a cabo el depósito de las películas. Para verificar este hecho se muestra en la Fig. 4.2 un 

conjunto de espectros de IR de la sal acetilacetonato de itrio Y (acac)3, empleada para el 

depósito de las películas, cuando la sal es calcinada a diferentes temperaturas y medido 

posteriormente su espectro de IR a temperatura ambiente. Se observa en la región de los 1500 

cm-1 la presencia del mismo tipo de bandas asociadas con residuos de carbono. La presencia 

de residuos orgánicos cuando se emplean acetilacetonatos de diversos elementos metálicos ha 

sido ya observada [C. Durand, 2004]. Se observa además en la Fig. 4.2, que conforme se 

incrementa la temperatura, la cantidad de estas bandas tiende a disminuir. La disminución del 

contenido de residuos de carbono, con el incremento de temperatura, es también observada en 
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el mismo tipo de películas depositadas por una técnica alternativa como es Sol Gel [H. Guo, 

2004]. Para ciertas aplicaciones, la presencia de residuos orgánicos en las películas puede ser 

un problema serio. En otros casos, puede dar un cierto efecto en alguna(s) de las propiedades 

de las películas, como por ejemplo, las propiedades eléctricas de las películas [Aguilar-Frutis, 

2001]. Un hecho importante es que en los espectros de IR de las películas en donde se usa la 

mezcla 1H2O-1NH4OH, la presencia de las bandas asociadas con carbono es mucho menor 

que en aquéllos espectros de películas que son depositadas sólo con la adición de H2O o bien 

sin la adición H2O. Esto es, la adición de la mezcla 1H2O-1NH4OH tiende a producir además 

películas más limpias es decir con un contenido de residuos de carbono menor. Otra 

característica observada en los espectros 4.7 a 4.11 de IR es la presencia de la banda de 

dióxido de silicio (SiO2). Esta banda ha sido reportada en estudios anteriores [A.Ortiz, 1990] y 

se ubica en el rango de 1000-1100 cm-1 La banda asociada con el SiO2, en los espectros de IR 

de las películas de Y2O3, se encuentra ubicada en la región de 1065 cm-1, aproximadamente. 

En este caso, la oxidación de la oblea de silicio, en donde se lleva a cabo el depósito de las 

películas de Y2O3, es prácticamente inevitable, ya que en la gran mayoría de las técnicas de 

deposito se forma una ligera capa de SiO2 entre el substrato de silicio y la película del óxido 

metálico [G.Reyna-García 2004, C. Durand, 2004]. Esto es debido a la reacción química 

favorable que existe entre el silicio (Si) y el Oxígeno (O2):  

Si  +  O2  →  SiO2 

Para esta reacción se encuentra que la energía libre de formación (∆G0
SiO2) es menor a -175 

kcal, para una temperatura T mayor a 400 ºC, [Ohring, 2002]. Para el caso de las películas de 

Y2O3, las temperaturas de depósito son mayores a 400 ºC. La formación del SiO2 en nuestro 

caso es debido a que la técnica de spray es una técnica de depósito que opera en condiciones 

de presión ambiental. La presencia del SiO2 puede en algunos casos ser favorable en las 

películas de Y2O3. Una discusión más amplia en cuanto a este punto se dará en la sección de 

resultados de la caracterización eléctrica. Se observa además que la intensidad de la banda de 

SiO2 que aparece en los espectros de IR de las películas de Y2O3 tiende a aumentar con el 

incremento de la temperatura de depósito.  
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Fig. 4.7 Espectro de Infrarrojo de las películas de Y2O3  depositadas a 400 °C, con y sin la adición de H2O, así 

como con la adición de 1H2O - 1NH4OH 
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Fig. 4.8 Espectro de Infrarrojo de las películas de Y2O3  depositadas a 450 °C, con y sin la adición de H2O, así 

como con la adición de 1H2O - 1NH4OH 
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Fig. 4.9 Espectro de Infrarrojo de las películas de Y2O3  depositadas a 500 °C, con y sin la adición de H2O, así 

como con la adición de 1H2O - 1NH4OH 
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Fig.4.10 Espectro de Infrarrojo de las películas de Y2O3  depositadas a 550 °C, con y sin la adición de H2O, así 

como con la adición de 1H2O - 1NH4OH 
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La Tabla 4.5 muestra un resumen de la caracterización por espectroscopia de infrarrojo de las 

películas depositadas.  

 

Tabla 4.5 Resumen de la caracterización Espectroscopia IR 
 
 

Bandas νννν (Y-O) νννν(OH) νννν(O=Si=O) νννν (O=C=O) νννν (C=O) 
νννν (C=C) 

Frecuencia 
(cm-1) 

460, 557 3500 1145 2335, 2360 1410,1500 

Temperatura de depósito = 400 ºC 
s/H2O a aaa a aa aaa 
c/H2O aa a a aa aa 
c/H2O-
NH4OH 

a a a a a X a 

Temperatura de depósito = 450 ºC 
s/H2O a aaa a a aaa 
c/H2O aa a a a aa 
c/H2O-
NH4OH 

a a a a a a a a 

Temperatura de depósito = 500 ºC 
s/H2O a a aaa aa a aa 
c/H2O a aa a aa a a 
c/H2O-
NH4OH 

a a a a a aa a X 

Temperatura de depósito = 550 ºC 
s/H2O a a a aa aa X despreciable 
c/H2O a a a a aa a despreciable 
c/H2O-
NH4OH 

aaaa aaaa aaaa aaaa a aaaaaaaa X X 

 
 
Nota: X                 No hay presencia de la banda 

        a                  Banda débil 

        a a             Banda media 

        a a a        Banda fuerte 

        a a a a   Banda muy fuerte 
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4.3 CARACTERIZACIÓN ESTRUCTURAL DE LAS PELICULAS. 
 
4.3.1 Composición química de las películas. 

La composición química de las películas fue determinada mediante Espectroscopia de Rayos 

X Dispersados (EDS). Esta medida fue llevada a cabo dentro del Microscopio Electrónico de 

Barrido. Se determinó la estimación relativa de la composición química de todas las películas 

depositadas bajo las condiciones experimentales ya mencionadas. Algunos espectros de EDS 

característicos de las películas son mostrados en las Figs. 4.11 a 4.13. Para ilustrar, se 

muestran aquéllos espectros de películas que fueron depositadas a 500 ºC. Por ejemplo, la Fig. 

4.11 muestra el espectro de EDS para una película de Y2O3 depositada a una temperatura de 

500 ºC, sin la adición de H2O. La Fig. 4.12 muestra el espectro de una película depositada a la 

misma temperatura (500 ºC), pero asistida con la adición de agua H2O y la Fig. 4.13 muestra 

el espectro de EDS para una película de Y2O3 depositada también a 500 ºC, pero con adición 

de la mezcla 1H2O:1NH4OH.  

 

 
Fig. 4.11 Espectro de EDS para una película de Y2O3 depositada a una temperatura de 500 ºC, sin la adición de 

H2O. 
 

Todos los espectros fueron adquiridos al mismo tiempo de conteo de rayos X característicos y 

con condiciones similares de voltaje de aceleración del microscopio. Debido a la falta de un 

patrón de Y2O3 no se llevó a cabo una estimación mayormente cuantitativa. Más bien con los 

resultados obtenidos se lleva a cabo un análisis predominantemente cualitativo. 
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El porcentaje atómico de los elementos presentes en las películas: Oxígeno, Itrio y Carbono se 

muestran en la tabla 4.6. 

 

 

 

Fig. 4.12 Espectro de una película depositada a la misma temperatura (500 ºC), pero asistida con la adición de 

H2O. 

 
Fig. 4.13 Espectro de EDS para una película de Y2O3 depositada  a 500 ºC, pero con adición de la mezcla 

1H2O:1NH4OH 
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Tabla 4.6 Resultados de EDS. 

 

Películas de Y2O3 depositadas sin adición de H2O  

Temperatura  % at Y % at O % at C 

400 20.1 ±±±± 1.1 36.5 ±±±± 1.0 43.4 ±±±± 2.1 

450 22.1 ±±±± 0.4 40.1±±±± 0.4 37.7 ±±±± 0.7 

500 26.2 ±±±± 0.6 30.6±±±± 0.9 43.3 ±±±± 1.5 

550 25.0 ±±±± 0.1 31.8±±±± 1.0 43.1 ±±±± 1.1 

Películas de Y2O3 depositadas con adición de H2O 

Temperatura  % at Y % at O % at C 

400 23.7 ±±±± 1.1 27.1 ±±±± 0.5 49.2 ±±±± 1.6 

450 24.9 ±±±± 0.5 27.2 ±±±± 0.7 47.8 ±±±± 0.4 

500 25.4 ±±±± 0.4 26.5 ±±±± 0.2 48.1 ±±±± 0.2 

550 21.8 ±±±± 0.6 23.8 ±±±± 0.6 54.4 ±±±± 1.1 

Películas de Y2O3 depositadas con adición de H2O-NH4OH 

Temperatura  % at Y % at O % at C 

400 23.3±±±± 1.2  24.3±±±± 0.8 52.4±±±± 2.0 

450 24.1±±±± 0.4 26.2±±±± 1.3 49.7±±±± 1.7 

500 26.5±±±± 0.1 27.5±±±± 0.5 46.0±±±±  0.5 

550 24.3±±±± 1.2 23.8±±±± 0.1 51.8±±±± 1.4 

 

 

La estequiometría ideal de las películas de Y2O3 es de tres átomos de oxígeno por dos átomos 

de itrio: Razón O/Y = 3/2 = 1.5. De los resultados arrojados por EDS, es realizada esta razón y 

se grafica para cada tipo de película depositadas en función de la temperatura. La Fig. 4.14, 

mostrada a continuación, ilustra este comportamiento. 
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Fig. 4.14. Comportamiento de la razón atómica relativa de oxígeno a itrio (determinada por EDS), en las 

películas depositadas con y sin la adición de H2O, además con 1H2O-1NH4OH en función de la temperatura 
de depósito. 

 

El comportamiento que se observa en la Fig. 4.14 muestra que las películas depositadas con la 

adición de H2O y con la mezcla 1H2O:1NH4OH, la razón atómica es aproximadamente 

constante en el rango de temperatura de 400 a 550 ºC. Una razón de O/Y un poco baja, 

comparada con las películas depositadas únicamente con la adición de H2O, es observada en 

las películas depositadas con la mezcla 1H2O:1NH4OH salvo las depositadas a 500 °C Por otro 

lado, la razón de oxígeno a itrio en las películas depositadas sin la adición de H2O es alta. Esto 

indicaría que en las películas depositadas a temperaturas de 400 y 450 ºC, principalmente, son 

deficientes en estequiometría, ricas en oxígeno y como lo muestran los resultados de 

Espectroscopia Infrarroja y Elipsometría, muy probablemente de calidad porosa. 

Por otro lado la presencia de carbono en los espectros de IR es también observada como ya fue 

mencionado, la presencia de residuos de carbono es debido probablemente a una incompleta 

descomposición de los reactivos y solventes empleados [J. Guzmán-Mendoza  2004] para el 

depósito de las películas. En este análisis por EDS la cantidad de carbono no sigue una 

tendencia a reducirse con el incremento de la temperatura, como se muestra a continuación en 

el grafico del % de Carbono en función de la temperatura (Fig.4.15). 
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Fig. 4.15. Comportamiento del porcentaje de Carbono (determinada por EDS), en las películas depositadas con y 

sin la adición de H2O, además con 1H2O-1NH4OH en función de la temperatura de depósito. 

 

Como se observa en la grafica comparativa (con las tres variantes con y sin H2O además de 

1H2O-1NH4OH) el porcentaje atómico del carbono de las películas depositadas sin agua es 

menor que las que llevan agua, sin embargo de acuerdo con los resultados de IR se observa lo 

contrario es decir que las películas depositadas sin agua presentan bandas más intensas (1410 

y 1510 cm-1) asociadas con carbono del grupo funcional carbonilo y del vinilo. Por otro lado 

se observa que hay una ligera disminución del % de carbono a la temperatura de 500° con la 

variante de la adición de 1H2O-1NH4OH. Además se observa que en ambas películas 

depositadas con H2O ó 1H2O-1NH4OH a la mayor temperatura (550°C) existe mayor cantidad 

de carbono. Este resultado puede ser argumentado por las condiciones en que opera el 

microscopio. Un experimento de prueba consistió en medir la composición química de una 

pastilla formada con polvos estequiométricos de La2O3. El resultado fue obtener altos valores 

de carbono. Esto permite decir que en buena medida el contenido de carbono observado en las 

muestras proviene de la contaminación existente en el mismo microscopio. Por consiguiente 

una estimación precisa del contenido de carbono en las películas no es posible dar mediante la 

espectroscopia de rayos X dispersados (EDS), en este sentido el contenido de carbono es 

estimado de manera más precisa mediante medidas de espectrometría infrarroja.  
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4.3.2 Difracción de rayos-X 

Las películas de Y2O3 también fueron estudiadas por difracción de rayos X (DRX) como se 

muestra en los difractogramas 4.16-4.19, para las películas sin y con la adición de H2O así 

como, con la adición de 1H2O-1NH4OH. Los espectros de rayos X fueron adquiridos en la 

condición de ángulo rasante. Los picos intensos que se ubican en 2Θ = 29.1°, 32.9°, 48.5° y 

57.6° fundamentalmente en las películas depositadas con H2O así como con 1H2O-1NH4OH 

corresponden a los picos de difracción (222), (400), (440) y (622) respectivamente, y son 

consistentes con la tarjeta JCPDS # 43-1036, (ver apéndice I) correspondiente a la fase cúbica 

del Y2O3 (con un parámetro de red de 10.604 Å.). Estos espectros muestran que las películas 

depositadas con H2O y 1H2O-1NH4OH principalmente resultaron ser policristalinas. Esta 

estructura cúbica del Y2O3 también fue obtenida por la técnica de espurreo por radiofrecuencia 

magnetrón [R. H. Horng, 1996]. Por otro lado como se observa en las figuras 4.16-4.19 los 

picos de difracción (222), (400), (440) y (622) son más notorios cuando las películas son 

depositadas con la variante de emplear la adición de H2O que cuando se utiliza 1H2O-

1NH4OH a la temperatura de 400 °C. Sin embargo, a las temperaturas de 450-550°C 

únicamente se presentan los picos (400) y (622), pero con mayor intensidad el pico (400) y 

este último es todavía más intenso a la temperatura de 550°C, por lo que existe una clara 

tendencia a la orientación preferencial (400). Esta orientación ha sido reportada por R.H. 

Horng et al. cuando sintetiza películas delgadas de Y2O3 a la temperatura de 850 °C por el 

método de espurreo por r. f. magnetrón [R. H. Horng, 1996]. En este estudio, en la 2ª y 3ª 

variante es decir con H2O y 1H2O-1NH4OH en sus difractogramas se resalta la orientación 

preferencial (400). Sin embargo se observan picos con baja intensidad en las muestras 

depositadas con H2O-NH4OH. Esto sugiere que estas películas son menos policristalinas.  

En los difractogramas de las películas depositadas sin la adición de H2O se observan picos de 

muy baja intensidad, únicamente en las temperaturas de 450 y 500°C y en las de 400 y 550°C, 

no se observan picos, por lo que sugiere que existe una clara tendencia de la obtención de 

películas amorfas y que parece estar de acuerdo con los resultados de Microscopia de Fuerza 

Atómica donde se obtienen valores bajos de rugosidad (14-38 Å) como se vera más adelante. 
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Fig. 4.16. Difractograma de rayos X de las películas de Y2O3  depositadas a 400 °C, con y sin la adición de H2O 

así como con la adición de H2O-NH4OH. 
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Fig. 4.17. Difractograma de rayos X de las películas de Y2O3  depositadas a 450 °C, con y sin la adición de H2O, 

así como con la adición de H2O-NH4OH. 
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Fig.4.18. Difractograma de rayos X de las películas de Y2O3  depositadas a 500 °C, con y sin la adición de H2O, 

así como con la adición de H2O-NH4OH. 
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Fig. 4.19. Difractograma de rayos X de las películas de Y2O3  depositadas a 550 °C, con y sin la adición de H2O, 

así como con la adición de H2O-NH4OH. 
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El tamaño de grano fue estimado a partir amplitud de los picos (222), (400), (440) y (622) 

considerando el promedio de estos y con la ayuda de la formula de Scherrer (T=
θ

λ

BBcos
9.0 ) se 

obtuvieron los valores que se reportan en la tabla 4.7 y se grafican en la Fig. 4.20. 

De esta manera, el análisis de difracción de rayos X nos permite establecer que el Y2O3 se 

sintetiza en la fase cúbica. 
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Fig. 4.20 Comportamiento del tamaño de cristal en función de la temperatura para películas de Y2O3 

depositadas con y sin la adición de H2O  así como de 1H2O-1NH4OH 

 

Con respecto a la grafica 4.20 en donde se muestra el comportamiento del tamaño de grano en 

función de la temperatura, se observa que las películas depositadas sin la adición de agua 

presentaron un tamaño de cristal en el orden de 0.015µ y se observa la tendencia de un mayor 

tamaño de grano a una temperatura mayor. Mientras que las muestras que fueron depositadas 

con H2O ó 1H2O-1NH4OH mostraron un valor aproximado del orden de 0.043µ y 0.046µ 

respectivamente. 

 

4.3.3 Microscopia de Fuerza Atómica 

El análisis de superficie de las películas se realizó utilizando la técnica de Microscopía de 

Fuerza Atómica.  

Las Figuras 4.21 a 4.24 presentan las imágenes de microscopia de fuerza atómica de la 

superficie de las películas depositadas en el rango de temperaturas de 400-550°C sin y con la 
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adición de H2O además de 1H2O-1NH4OH en el orden de arriba hacia abajo respectivamente. 

Las imágenes muestran un área superficial de 4 µ2. En las películas depositadas sin adición de 

H2O ó NH4OH son en general planas, presentan una superficie de baja rugosidad (14-38Å). 

Aquellas depositadas con adición H2O resultan más bien con una morfología granular. Por 

otro lado, aquellas que se depositaron con la adición de 1H2O-1NH4OH presentan una 

morfología con un alto grado de texturización. Además de tener influencia en la orientación 

preferencial (400) de la fase cúbica del Y2O3, según los resultados de difracción de rayos X. 
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Fig.4.21 Morfología superficial de las películas de Y2O3 depositadas a 400 °C sin H2O, con H2O y además con 

1H2O-1NH4OH 
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Fig.4.22 Morfología superficial de las películas de Y2O3 depositadas a 450 °C sin H2O, con H2O y con 1H2O-

1NH4OH 
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Fig.4.23 Morfología superficial de las películas de Y2O3 depositadas a 500 °C sin H2O, con H2O y con 1H2O-

1NH4OH 
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Fig.4.24 Morfología superficial de las películas de Y2O3 depositadas a 550 °C sin H2O, con H2O y con 1H2O-

1NH4OH 
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La Fig. 4.25 muestra la grafica del comportamiento de la rugosidad en función de la 

temperatura para depósitos efectuados con y sin H2O además de 1H2O-1NH4OH. En el primer 

caso donde no se adiciona agua, la superficie de la película es menos rugosa (14-38 Å) 

observándose un incremento de la rugosidad cuando se incrementa la temperatura y esto es 

debido probablemente al aumento de tamaño de grano, como lo muestran los resultados de 

DRX en la fig. 4.20. Se observa también que la rugosidad aumenta (52-69Å) en el segundo 

caso donde se adiciona H2O y que son depositadas entre 450 y 550°C. Sin embargo, tiende a 

disminuir la rugosidad cuando las películas son depositadas con la adición de 1H2O-1NH4OH 

que es el tercer caso, teniendo valores en el rango de 29-41 Å. Los rangos de rugosidad para 

ambas condiciones son obtenidos en las películas depositadas entre 450 y 550 °C. También se 

observa en la grafica que tanto en el segundo como tercer caso la rugosidad es alta, en 

promedio de 194 Å a la temperatura de 400 °C. 

En la tabla 4.7 se resumen los resultados de la caracterización estructural. 
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Fig. 4.25 Comportamiento de la rugosidad en función de la temperatura para películas de Y2O3 depositadas con y 

sin H2O a si como con H2O - NH4OH. 
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Tabla 4.7 Resumen de la caracterización estructural 

 
 
T °C EDS DRX MFA 

 O/Y ORIENTACION 
PREFERENCIAL 

T. CRISTAL(µµµµ) TEXTURIZA
CION 

RUGOSIDAD Å 
(r m s) 

Muestras depositadas sin vapor de H2O 

400 1.81 ±±±± 0.10 No hay 0.015±±±± 0.009 No hay 18 
450 1.81 ±±±± 0.03 (2 2 2) 

mínima 
0.021±±±± 0.006 No hay 13.6 

500 1.16 ±±±± 0.02 (4 4 0) 
mínima 

0.016±±±± 0.003 No hay 22.1 

550 1.27 ±±±± 0.03 No hay 0.027±±±± 0.004 No hay 38.2 
Muestras depositadas con vapor de H2O 

400 1.13 ±±±± 0.03 (222), (400) 0.043±±±± 0.004 No hay 221 
450 1.08 ±±±± 0.04 (4 0 0) 0.043±±±± 0.001 No hay 52.5 
500 1.04 ±±±± 0.02 (4 0 0) 0.033±±±± 0.005 No hay 62 
550 1.09 ±±±± 0.01 (4 0 0) 0.043±±±± 0.004 No hay 69.1 

Muestras depositadas con vapor de H2O-NH4OH 
400 1.04 ±±±± 0.01 (2 2 2) 0.046±±±± 0.006 Alto grado 166 
450 1.08 ±±±± 0.05 (4 0 0) 0.027±±±± 0.002 Alto grado 41 
500 1.03 ±±±± 0.01 (4 0 0) 0.046±±±± 0.010 Alto grado 28.7 
550 0.95 ±±±± 0.07 (4 0 0) 0.033±±±± 0.001 Alto grado 38.9 
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4.4 CARACTERIZACIÓN ELECTRICA DE LAS PELICULAS. 
 
La caracterización eléctrica se realizó en estructuras MOS fabricadas con las películas de 

Y2O3 depositadas a cada temperatura y c/s la adición de H2O, así como con la adición de 

1H2O-1NH4OH. Como ya se ha mencionado, los substratos de silicio empleados para esta 

caracterización fueron de tipo-n, de baja resistividad y con orientación cristalográfica (100). 

Para las medidas de corriente contra voltaje (I vs.V) se empleó una rampa triangular de ~ 0.5 

V/seg y se aplicó a una serie de capacitores (máximo 5) en cada película de Y2O3. Los 

resultados mostrados corresponden al promedio de los diferentes capacitores. Las medidas de I 

vs. V están expresadas en términos de densidad de corriente vs. campo eléctrico (J vs. E), 

aplicado a la estructura, con el propósito de evitar diferencias en comparación debido a 

pequeñas variaciones en los espesores de las películas. La normalización de la corriente al área 

del capacitor da la densidad de corriente (J, Amp/cm2). Mientras que la normalización del 

voltaje al espesor del óxido da el valor del campo eléctrico (E, MV/cm) aplicado a la 

estructura MOS. Los espesores de las muestras fueron determinados previamente por 

elipsometría de una longitud de onda, mientras que el área de los capacitores fue de 0.011 cm2, 

determinado por medio del perfilómetro de superficie. 

 

Para las medidas de Capacitancia contra Voltaje (C vs. V) se tomaron como máximo 5 

capacitores de cada muestra depositadas a las diferentes temperaturas y con las diferentes 

condiciones c/s la adición de H2O y 1H2O:1NH4OH. Los resultados mostrados corresponden 

al promedio de los diferentes capacitores. Una rampa de voltaje de ~ 100 mV/s en d.c fue 

aplicada para calcular la medida de la capacitancia cuasistática. Adicionalmente, una señal 

alterna de 1MHz fue aplicada de manera simultánea para la determinación de la capacitancia 

en alta frecuencia. El programa empleado para la determinación de las medidas de C-V es el 

Model82 C-V Simultáneo, proporcionado por Keithley. 

 

4.4.1 Características de I-V. 

4.4.1.1 Películas de Y2O3 depositadas sin la adición de agua.  

Las figuras 4.26 a 4.29 muestran curvas características de densidad de corriente contra campo 

eléctrico aplicado en muestras depositadas a 400, 450, 500 y 550 °C, respectivamente. En 

promedio se puede decir que las películas presentan una muy rápida conducción eléctrica 
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desde campos eléctricos bajos, menores a 0.2 MV/cm. A este valor de campo eléctrico se 

obtiene en promedio un nivel de corriente del orden de ~ 10-2 Amp/cm2. La baja calidad en 

cuanto a resistencia dieléctrica en las películas de Y2O3 que son depositadas sin la adición de 

agua puede ser debido a la deficiencia en la composición química de las películas, la presencia 

de enlaces de tipo-OH en las mismas y/o a una baja densidad de las mismas, (películas 

porosas). La literatura muestra algunos resultados relativos a la caracterización eléctrica del 

Y2O3. Hasta donde se sabe, el Y2O3 fabricado por Rocío Pirolítico no había sido caracterizado 

desde este punto de vista [Sheng-Yue Wang, et al., (2002)]. La fabricación de Y2O3 por otras 

técnicas han reportado una gran variedad de datos relativo a la resistencia dieléctrica del 

óxido. La diferencia de los resultados es al parecer dependiente de la técnica de depósito, así 

como de los parámetros involucrados dentro de cada técnica. El Y2O3 fabricado por la técnica 

de espurreo arroja valores de la resistencia dieléctrica del orden de 1.2 a 4.8 MV/cm [J.J. 

Araiza, et al. (2001)]. Por otro lado, las propiedades eléctricas del Y2O3 fabricado por la 

técnica de MBE [V. Ioannou-Sougleridis et al., (2003)], muestran valores del orden de 10-6 

Amp/cm2 a un campo aplicado del orden de ~ 0.6 MV/cm.  

 

4.4.1.2 Películas de Y2O3 depositadas con la adición de agua.  

Las figuras 4.26 a 4.29 muestran también los gráficos de la densidad de corriente contra 

campo eléctrico aplicado en muestras depositadas a 400, 450, 500 y 550°C. Se observa en la 

figura 4.23 la rampa triangular aplicada a la estructura MOS. En promedio se tiene que a partir 

de un campo de 0.2 MV/cm existe una conducción real a través de la película. El daño que las 

películas reciben es al parecer de tipo irreversible, ya que en el regreso de la rampa aplicada el 

nivel de corriente es mayor a 0.1 Amp/cm2. Se puede decir de igual manera que la 

característica eléctrica en las películas de Y2O3 que son depositadas con la adición de agua es 

también pobre. En general las películas presentan un buen comportamiento aislante hasta un 

campo eléctrico cercano a 0.4 MV/cm, cuando ellas son depositadas a una temperatura de 450 

ºC. Después de este valor se tiene el rompimiento dieléctrico.  

El efecto de adicionar agua a este tipo de películas al parecer no mejora suficientemente la 

calidad eléctrica. En trabajos previos (M. Aguilar-Frutis et al., 1998), para la fabricación de 

óxido de aluminio por la técnica de rocío pirolítico, esta implementación conducía a una 

mejoría notable en la calidad dieléctrica. Probablemente la naturaleza policristalina de las 
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películas de Y2O3 es un factor importante para la no obtención de las películas delgadas de 

Y2O3 con una mejora en la calidad dieléctrica.  
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Fig. 4.26 Grafico J Vs E que muestra la comparación de películas delgadas Y2O3 depositadas con y sin adición de 

H2O a la temperatura de 400 °C. 
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Fig. 4.27 Grafico J Vs E que muestra la comparación de películas delgadas Y2O3 depositadas con y sin adición de 

H2O a la temperatura de 450 °C. 
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Fig. 4.28 Grafico J Vs E que muestra la comparación de películas delgadas Y2O3 depositadas con y sin adición de 

H2O a la temperatura de 500 °C. 
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Fig. 4.29 Grafico J Vs E que muestra la comparación de películas delgadas Y2O3 depositadas con y sin adición de 

H2O a la temperatura de 550 °C. 
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4.4.1.3 Películas de Y2O3 depositadas con adición de 1H2O-1NH4OH. 

Las figuras 4.30 a 4.33 muestran los gráficos de densidad de corriente contra campo eléctrico 

de muestras depositadas con la adición de 1H2O-1NH4OH, depositadas a temperaturas de 400, 

450, 500 y 550 ºC, respectivamente. La característica eléctrica mostrada en este tipo de 

películas no cambia significativamente respecto del comportamiento mostrado en las películas 

depositadas c/s la adición de agua. Se observa en promedio que las películas pueden tolerar 

campos eléctricos inferiores a 0.2 MV/cm antes de ocurrir el rompimiento dieléctrico. El 

propósito de adicionar una fuente de nitrógeno (hidróxido de amonio en este caso), es para 

buscar una mejora en las propiedades dieléctricas [G.Wilk, (2001)] y [K. Xiong, (2006)] de las 

películas. Estos resultados muestran que en las mediciones de  I vs. V  tal efecto no es 

observado.  

 

En general la calidad eléctrica en cuanto resistencia dieléctrica no es buena para las películas 

de Y2O3 que son sintetizadas con la técnica de rocío pirolítico.  
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Fig. 4.30 Densidad de corriente contra campo eléctrico para una película de Y2O3 depositada a 400 ºC con la 

adición de 1H2O-1NH4OH 
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Fig. 4.31 Densidad de corriente contra campo eléctrico para una película de Y2O3 depositada a 450 ºC con la 

adición de 1H2O-1NH4 
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Fig. 4.32 Densidad de corriente contra campo eléctrico para una película de Y2O3 depositada a 500 ºC con la 

adición de 1H2O-1NH4OH. 
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Fig. 4.33 Densidad de corriente contra campo eléctrico para una película de Y2O3 depositada a 550 ºC con la 

adición de 1H2O-1NH4OH. 

 

4.4.2 Caracteristicas de capacitancia-voltaje (C-V). 

 

4.4.2 1 Películas de Y2O3 depositadas con y sin la adición de agua.  

Las Figs. 4.34 a 4.37 muestran los gráficos de C vs. V para las películas de Y2O3 depositadas a 

400, 450, 500 y 550 ºC, respectivamente. En cada figura se comparan las curvas para las 

películas depositadas con y sin la adición de agua. La curva de capacitancia en alta frecuencia 

fue la única que pudo ser determinada, ya que al parecer la corriente de fuga domina sobre la 

curva de capacitancia cuasistática. Las curvas de C-V en las películas depositadas sin la 

adición de agua se muestran en general más deformadas y con mayores corrimientos a lo largo 

del eje del voltaje. Lo cual es un indicativo de una menor calidad y/o una mayor carga en el 

óxido. Por otro lado, las curvas de C-V en las películas depositadas con la adición de agua se 

presentan en general más simétricas para temperaturas de hasta 500 ºC. A partir de estas 

curvas y del valor de la capacitancia en acumulación, se puede determinar el valor de la 

constante dieléctrica de las películas. La estimación de la constante dieléctrica se hace 

empleando la fórmula para un capacitor de placas paralelas, 
d

A
C 0κε

= . El gráfico de las 

constantes dieléctricas se muestra en la Fig. 4.42. En las películas depositadas con la adición 
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de H2O se observa que a 450 °C la constante dieléctrica tiene el valor máximo de 13. La 

constante dieléctrica en las películas depositadas sin la adición de agua es casi independiente 

de la temperatura, obteniéndose en promedio un valor de 11. Utilizando también el método de 

pirolisis han encontrado valores de constante dieléctrica entre 6 y 10 [H. Ono. 2001] lo que 

indica que en este caso se obtienen constantes dieléctricas más altas. 

 

La adición de agua tiende a producir un valor máximo en la constante dieléctrica. A bajas y 

altas temperaturas se tiene un valor bajo de la constante en promedio 9. Con el incremento de 

la temperatura (450°C), se alcanza un valor alto, cercano a 13.  
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Fig. 4.34. Gráfico de C vs.V para películas delgadas de Y2O3 depositada a 400 ºC con y sin la adición de H2O. 
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Fig. 4.35. Gráfico de C vs.V para películas delgadas de Y2O3 depositada a 450 ºC con y sin la adición de H2O. 
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Fig. 4.36 Gráfico de C vs.V para  películas delgadas de Y2O3 depositada a 500 ºC con y sin la adición de H2O 
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Fig. 4.37. Gráfico de C vs.V para  películas delgadas de Y2O3 depositada a 550 ºC con y sin  la adición de H2O. 

 

4.4.2 2 Películas de Y2O3 depositadas con la adición de 1H2O-1NH4OH. 

Las Figs. 4.38 a 4.41 muestran las curvas de capacitancia voltaje en las películas de Y2O3 que 

se depositaron con la adición de 1H2O-1NH4OH a las diferentes temperaturas. En este tipo de 

películas la determinación de la capacitancia en alta y baja frecuencia fue obtenida a 

temperaturas de hasta 550 °C. La obtención de ambos tipos de curvas da un indicativo de una 

mejor calidad de la interfase en las películas depositadas con esta variante. 

El valor de la constante dieléctrica en este tipo de películas es muy parecido al que se tiene en 

aquéllas que son depositadas con la adición de agua. Se tienen valores bajos de la constante 

para bajas y altas temperaturas de depósito, mientras que se alcanza un máximo a alrededor de 

los 450 ºC.  

A partir de las curvas de C-V en alta y baja frecuencia se puede determinar la curva de 

densidad de estados de interfase en función de la energía de la banda prohibida en el silicio. 

Las Figs. 4.42 a 4.45 muestran las curvas de densidad de estados de interfase como una 

función de la energía de la banda prohibida del silicio. La obtención de una densidad de 

estados del orden de 1010– 1011 cm-2 eV-1 a la mitad del bandgap del silicio permite decir que 

existe una buena interfase en este tipo de películas que se depositan con 1H2O-1NH4OH. La 
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densidad de estados de interfase más baja obtenida, cercana a la mitad de la banda prohibida, 

aparece en películas depositadas a 500 °C con un valor del orden de 1010 cm-2 eV-1. Sin 

embargo, el valor bajo de la densidad de estados puede ser debida a la capa de SiO2, ya que un 

calculo por elipsometria y medidas eléctricas adicionales revelan que el espesor de la capa de 

SiO2 puede ser del orden de ~80Å, [G. Alarcón-Flores et al., 2006]. Este valor de densidad de 

estados se acerca bastante bien al reportado para el SiO2 de buena calidad crecido 

térmicamente sobre Si [E.H. Nicollian, 1982]. Asimismo se ha reportado un valor de 1012 cm-2 

eV-1 obtenido por la técnica de MBE, mencionando que este valor se puede deber a la 

contribución del SiO2, [V. Ioannou-Sougleridis, 2003]. En nuestro trabajo, densidades de 

estados mucho más bajas fueron obtenidas. 

 

Los resultados obtenidos en este trabajo para las películas depositadas con 1H2O-1NH4OH 

sugieren que la adición de este aerosol juega un papel muy importante durante el depósito del 

Y2O3 ya que se logra una reducción de la densidad de estados de interfase. Este aerosol parece 

que también influye en la orientación cristalina preferencial (400) de la fase cúbica del Y2O3 

para temperaturas superiores a 450 °C y en tener películas más limpias. Sin embargo la 

naturaleza exacta del vapor de 1H2O-1NH4OH todavía tiene que ser analizada. Trabajos 

anteriores han mostrado que tratamientos térmicos de nitruros de silicio (SixOy) con NH3 y 

N2O reducen la densidad de corriente de fuga [G.D. Wilk, 2001]. 

K. Xiong et al. mencionan que la incorporación de nitrógeno tiene buenos beneficios en la 

estabilidad estructural de óxidos de alta constante dieléctrica , se tiene particularmente una 

rapidez de difusión atómica más baja de impurezas como el boro, arsénico, fosforo y oxigeno, 

un crecimiento reducido de capa interfacial, eleva la temperaturas de cristalización y 

disminuye la penetración del boro. El nitrógeno tiene también efectos benéficos en las 

propiedades eléctricas, incrementando la constante dieléctrica, reduce las corrientes de fuga y 

mejora la estabilidad eléctrica. La reducción de corriente de fuga ocurre a bajos campos, en 

donde la conducción Poole Frenkel y el tunelamiento critico por trampas son reducidas ambas. 

Esto apunta a una reducción en la densidad de estados de la banda prohibida [K.Xiong, 2006]. 

Por otro lado, también se ha encontrado que el uso de amonio convierte a la superficie del 

silicio terminado en hidrógenos en una superficie cubierta de una monocapa de nitrógeno. La 

nitridación de superficies de silicio ha mostrado que es efectivo como un proceso de secado 
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químico para la preparación de superficies uniformes de silicio con terminaciones en átomos 

específicos u otras moléculas en lugar de hidrogeno [S. Takami, 1995]. Por lo que existe la 

posibilidad que la descomposición del NH4OH en NH3 y H2O durante el proceso de 

deposición favorezca una superficie del silicio terminada en nitrógeno la cual conduce a la 

formación de una capa de SiO2 de alta calidad en la interfase contribuyendo con una baja 

densidad de estados de interfase. 
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Fig.4.38 Curvas de C vs.V de una película depositada a 400 ºC con la adición de 1H2O-1NH4OH. 
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Fig.4.39 Curvas de C vs.V de una película depositada a 450 ºC con la adición de 1H2O-1NH4OH. 
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Fig.4.40 Curvas de C vs.V de una película depositada a 500 ºC con la adición de 1H2O-1NH4OH. 
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Fig.4.41 Curvas de C vs.V de una película depositada a 550 ºC con la adición de1 1H2O-1 NH4OH. 
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Fig. 4.42 Grafico de las constantes dieléctricas en función de la temperatura para películas de Y2O3 depositadas 

sin H2O, con H2O y con 1H2O-1NH4OH. 

 



 

 

79 

 

-0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4
1E9

1E10

1E11

1E12

1E13

1E14

1E15

1E16

 

 

D
it 

(c
m

-2
eV

-1
)

E (eV)

 H
2
O-NH

4
OH

T
d
 = 400 °C

 
Fig.4.43 Curva de densidad de estados de interfase en función de la energía de banda prohibida del silicio para 

una película depositada a 400 °C con la adición de 1H2O-1NH4OH 
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Fig.4.44 Curva de densidad de estados de interfase en función de la energía de banda prohibida del silicio para 

una película depositada a 450 °C con la adición de 1H2O-1NH4OH 
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Fig.4.45 Curva de densidad de estados de interfase en función de la energía de banda prohibida del silicio para 

una película depositada a la temperatura de 500 °C con la adición de 1H2O-1NH4OH 

 

Tabla 4.8 Resumen de la caracterización eléctrica. 

T °C  K  Dit( x 1010 cm-2eV-1 Emax(MV/cm) 

Muestras depositadas sin vapor de H2O 

400 10.87±0.31 No se encontró  

450 11.24±0.42 No se encontró 

500 11.13±0.71 No se encontró 

550 10.76±0.71 No se encontró 

 

< 0.20 

 

Muestras depositadas con vapor de H2O  

400 6.83±0.21 No se encontró 

450 13.03± 0.5 No se encontró 

500 10.78±1.05 No se encontró 

550 8.38±0.0 No se encontró 

 

< 0.20 

 

Muestras depositadas con vapor de H2O-NH4OH 

400 9.1±0.36 1.5 

450 13.3±0.94 2.1 

500 9.5±0.0 1.0 

550 7.9±0.08 No se encontró 

 

< 0.20 
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A continuación se muestra la tabla 4.9, la cual compara las propiedades de las películas de 

Y2O3 obtenidas en este trabajo, con la adición de 1H2O-1NH4OH, con las sintetizadas por 

otros autores. 

 
Tabla 4.9 comparativa de propiedades del Y2O3 con otros autores. 

 
 Este trabajo Otros autores 

(Rocío Pirolítico) 
Otros autores 
(Técnicas diversas) 

ad = 0.8-4.0µ 
bd = 0.2µ 
bn = 1.91 

Propiedades 
ópticas: 
Elipsometría 
Infrarrojo 

n = 1.867 
Rd < 1 Å/s 
υ (Y-O): 557,  
459 cm-1 
SiO2:  

 

1n = 1.7 
2n = 1.7-1.9 /0.4-0.8 
Å/s 
3n = 1.85 
4Rd = 0.5-.07 Å/s 

aY2O3 policristalino 
estructura 
hexagonal 
Orientación (101) 
tamaño de particula 
esferica < 100 nm 
 

Propiedades 
estructurales: 
DRX 
MFA 
 

Orientación 
preferencial (100) 
Rugosidad 
superficial: ~68 Å 
 

borientación (101) 
 

5Orientación (222) 
7Orientaciones (222), 
(400), (440) y (622 

aNo presentan 
características 
eléctricas  
bResitencia 
dielectrica < 1 
MV/cm 

Propiedades 
eléctricas: 
I-V 
C-V 
Constante 
dieléctrica (κ) 

Resistencia 
dieléctrica: < 0.2 
MV/cm 
Densidad de 
estados de 
interfase: 1010-
1011 eV-1cm-2 
κ ~ 13 
 

 

c
κ ~ 6-10 

 

1
κ ~ 13 

61012 cm-2 eV-1 
6
κ ~ 13 

31011 cm-2 eV-1  

 

 

1. T.S. Kalkur (1989)/ Evaporación de haz de electrones          a. S. . Wang, (2002)  

2. J.J. Araiza (2001) Sputtering.                                                 b Y-M. Gao (1991) 

3. M.Gurvitch (1987) Oxidación térmica.                                  c. H. Ono, (2001) 

4. V. Ioannou-Sougleridis, (2004) MBE. 

5. R.J. Gaboriaud, (2004) Ablasion laser 

6. V. Ioannou-Sougleridis, (2003) 

7 C. Durand, (2004) EP- MOCVD c/ tratamiento térmico 



 

 

82 

5. CONCLUSIONES. 

 

1. Las condiciones experimentales empleadas para la deposición de películas delgadas de 

óxido de itrio por la técnica de rocío pirolítico influyen de manera notable en las 

propiedades ópticas, estructurales y eléctricas de las películas. 

 

2. Las películas depositadas con la adición de 1H2O-1NH4OH resultaron con una alta 

densidad, mostrando índices cercanos a 1.87y tasas de deposito de ~1 Å/seg. Las 

películas resultaron más limpias de residuos orgánicos asociados con carbono. Y sin la 

presencia de enlaces tipo –OH.  

 

3. La estructura de las películas depositadas con 1H2O-1NH4OH resultan de tipo 

policristalino y preferentemente orientada en la dirección (400), con alto grado de 

texturización. Las películas presentan además  rugosidades del orden de 68 Å en 

promedio. 

 

4.  Una alta calidad en la interfase se obtiene en las películas que son depositadas con 

1H2O-1NH4OH, probablemente debido a una excelente calidad en la película 

interfacial de SiO2. Valores de densidad de estados de interfase del orden de 1010 cm-

2eV-1 y una constante dieléctrica de hasta ~13 con campos de rompimiento dieléctrico 

menores a 0.2 MV/cm son obtenidos. 

 

5. Las películas que son depositadas con la adición de H2O resultaron con una alta 

densidad, mostrando índices de refracción cercanos a 1.87 y tasas de depósito del 

orden 1 Å/seg. Las películas resultan relativamente limpias de residuos asociados con 

carbono y con poca presencia de enlaces de tipo –OH. 

 

6.  La estructura de las películas depositadas con H2O resultan de tipo policristalino con 

cierta orientación (400). Las películas resultaron con rugosidades del orden de 100 Å 

en promedio. 
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7. Las películas depositadas con H2O resultaron con una constante dieléctrica de ~ 13 

como máximo y campos de rompimiento cercanos a 0.2 MV/cm. 

 

8.  Las películas que son depositadas sin la adición de agua presentan bajos índices de 

refracción, ~1.7-1.8, además de presentar bandas tipo –OH y ser calidad 

presumiblemente porosa. Presentan tasa de depósito del orden de ~6 Å/seg. y con un 

alto contenido de residuos asociados con carbono.  

 

9. La estructura de las películas depositadas sin agua resulta poco cristalina y con 

rugosidad del orden de 14-38 Å. 

 

10.  La calidad eléctrica de las películas sin agua es en general pobre, presentando una 

constante dieléctrica de aproximadamente 11 y campos de rompimiento cercanos a 0.2 

MV/cm. 

 

11. Con la ayuda de la termogravimetría, el infrarrojo y la espectrometría de masas se 

determina la manera en la cual ocurre la descomposición del Y (acac)3 para la 

formación del Y2O3. Estas técnicas sugieren que el complejo acetilacetonato de itrio [Y 

(acac)3] es descompuesto por perdida de sus dos ligandos acetilacetona y que el itrio 

reacciona con el oxígeno del aire para formar el óxido metálico respectivo. 
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6 SUGERENCIAS 
 
Se sugiere para investigaciones a futuro. 
 
o En base a resultados experimentales tratar de explicar el efecto que esta teniendo el 

agregar NH4OH durante el deposito y explicar la mejora en las propiedades eléctricas 

debido a un mejoramiento de la interfase. 

 

o Realizar la síntesis del acetilacetonato de itrio en el laboratorio y utilizarlo como precursor 

para la obtención de las películas de óxido de itrio y comparar los resultados que se 

obtienen con el producto comercial que ya se mencionan en esta tesis. 

 

o Preparar hidróxido de itrio a partir de una sal de itrio con una base y utilizarlo como 

precursor del óxido de itrio. Esto con el objeto de eliminar la contaminación de residuos 

de carbono que dejan los compuestos metalorgánicos. 

 

o Preparar soluciones diferentes con hidróxido de itrio y/o acetilactetonato de itrio disueltos 

en diferentes disolventes como butanol, acetilacetona, agua entre otros. 

 

o Preparar soluciones a muy baja concentración por ejemplo 0.001M, 0.01M, 0.02M con el 

propósito de sintetizar películas de menor espesor y contribuir de manera más cercana a la 

eventual aplicación en microelectrónica. 

 

o En la solución de hidróxido de itrio utilizar como gas transportador nitrógeno en lugar de 

aire para ayudar a disminuir la formación de la película de SiO2 y estudiar el efecto de la 

ausencia de ésta. 

 

o Investigar que reacción se lleva a cabo entre el acatilacetonato de itrio Y (acac)3 y el 

hidróxido de amonio (NH4OH) que afecta de manera favorable en la obtención de las 

películas de óxido de itrio (Y2O3). 
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