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Resumen

Se disefid y construy6 una camara de irradiacion que permite, en condiciones controladas
de presion de Oxigeno, tratar peliculas superconductoras de YBaCuO, para estudiar los
efectos de la radiacion del Laser de CO, sobre las propiedades eléctricas y morfologicas de
es fueron producidos en el Laboratorio de Peliculas Delgadas de la Universidad del Valle,
se caracterizaron eléctrica y morfoldgicamente antes y después del tratamiento con léser.

INTRODUCCION

Hoy el creciente interés en los superconductores de alta temperatura critica (SATC), esta
motivado por sus aplicaciones potenciales, esto puede hacerse, por la facilidad que existe
en la actualidad para conseguir temperaturas hasta la del nitrogeno liquido con equipos
simples y econdmicos. Las aplicaciones potenciales incluyen equipos de microondas,
alambres superconductores y magnetometros SQUID para uso medico y cientifico. Otra
aplicacion prometedora de los SATCs estd en su empleo como detectores Opticos de banda
ancha. En esta tltima década se viene estudiando ampliamente la respuesta de capas
delgadas del sistema superconductor YBCO a la radiacion electromagnética. No obstante,
gran parte de este trabajo esta orientado a la deteccion, y al estudio de los correspondientes
mecanismos de fotorrespuesta en regiones del espectro como el visible, infrarrojo cercano,
infrarrojo lejano y microondas. Sélo a partir de los dos tltimos afos este esfuerzo se ha
dirigido hacia la region del infrarrojo medio.

La medicion de la fotorrespuesta como una funcion de la temperatura y la intensidad de la
fuente da informacion valiosa sobre los mecanismos de fotorrespuesta. Este hecho es muy
importante, ya que la comprensiéon de los mecanismos de respuesta es esencial para la
optimizacion de los detectores. Ademds las caracteristicas de la fotorrespuesta a pulsos
cortos de laser ayudan a entender la superconductividad de alta temperatura critica. La
primera demostracion de la posibilidad de detectar radiacion infrarroja (500 um) utilizando
peliculas granulares de YBCO fue realizada en 1987 por Leung y otros [1].

Mas recientemente, hacia 1994, Huggard y otros [2] ampliaron el estudio y observaron que
las peliculas de YBCO a temperatura ambiente son detectores efectivos de la radiacion
para longitudes de onda de 500 um a 90 um, es decir, el infrarrojo lejano. Posteriormente,
hacia 1995, Hegmann y otros [3] observaron sefiales de 1,5ps de duracion en capas
delgadas de YBCO enfriadas a 79 K, cuando se expusieron a pulsos laser de 0,8 um y 150
fs. En 1996, Huber y otros [4] estudiaron capas delgadas de YBCO con radiacion laser de
432 pum; en el mismo afio, Moix y otros [5] estudiaron la fotorrespuesta de capas delgadas



de YBCO encima y abajo de la temperatura de transicion a pulsos de 10 um y 35 ps. Ellos
encontraron dos tipos de transitorios. El primero ocurre a temperaturas por encima de la
temperatura critica y estd caracterizado por un decaimiento en el rango de los
nanosegundos. El segundo tipo de transitorios fue detectado a temperaturas por debajo de
la temperatura critica y consiste de un pico de 700 ps. También en este aflo, Chew y otros
[6] encontraron que la fotoconductividad persistente es parcialmente extinguida en YBCO
al ser iluminada con luz infrarrojade 1; 1,3 y 1,5 um.

En otros aspectos, la utilizacion de laseres se ha dirigido principalmente al desarrollo de
técnicas de fabricacion de peliculas delgadas superconductoras por medio de la técnica de
ablacion laser [7], a través de la cual se han obtenido peliculas y se han fabricado algunos
dispositivos [8,9].

El objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de la radiacion infrarroja de 10,6 wm sobre
peliculas superconductoras de YBaCuO, por medio de la caracterizaciéon morfologica
obtenida mediante la microscopia de fuerza atdmica y la caracterizacion eléctrica obtenida
de las mediciones de resistencia en funcion de la temperatura, con el fin de buscar un
mecanismo de mejoramiento de las propiedades de las peliculas y capas delgadas de estos
materiales, que reduzca los tiempos del proceso de fabricacion, en especial el recocido de
las muestras en atmosfera de oxigeno.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Para poder estudiar el efecto de la radiacion laser se deben controlar algunas variables que
afectan el comportamiento de las muestras, tales como la temperatura y la presion. El
control de estos parametros se logréo mediante el disefio de una camara de vacio, para aislar
las muestras durante el proceso de irradiacion con el laser de CO,, de tal manera que se
pueda controlar mediante bombeo e inyeccion la presion de la atmdsfera interna del gas que
se utilice para bafar la muestra y en la cual se puede medir la temperatura alcanzada por
esta durante el proceso de irradiacion. La camara de irradiacion y el sistema Optico
empleado se muestran esquematicamente en la Figura 1.
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Figura 1. Esquema del sistema de irradiacion de las muestras.



La radiacion laser infrarroja sale horizontalmente del resonador, se refleja 90° en un espejo
plano, entra verticalmente a la camara de irradiacion a través de una lente de ZnSe de 12.5
mm EFL, que la enfoca; e incide sobre la muestra por la parte superior. El haz puede
irradiar enfocado o no6, mediante la utilizacion de una extension, que permite mover la
lente. El espejo se encuentra sujeto por un brazo articulado y sobre un portaespejo
ajustable, lo que permite alinear el sistema y asegurar la incidencia normal del haz de
radiacion sobre la superficie de la muestra.

Las muestras de 200 nm de espesor fueron fabricadas sobre substratos monocristalinos de
SrTi0; siguiendo el procedimiento estandard de deposicion por sputtering RF del grupo de
Peliculas Delgadas de la Universidad del Valle [10, 11]. Una vez caraterizadas eléctrica y
morfologicamente, fueron sometidas a una serie de irradiaciones con las condiciones
sefaladas en la Tabla 1. Las muestra irradiadas fueron sometidas nuevamente a
caracterizacion morfologica y eléctrica.

Tabla 1. Condiciones de las tres irradiaciones efectuadas a una muestra de YBaCuO/SrTiO;.

Irradiacion
1 2 3

Temperatura de [°C] | 1876 | 198+4 | 180+5

irradiacion
Potencia del laser W] |1,.2+£0,1{1,3+0,1|1,0+0,1
Tiempo de exposicidn  [min] 10 20 10
Presion de O, en la [Torr | 1x 10 | 1x10™ | 760

camara ]

La primera irradiacién se realizé en vacio, a una presion residual de oxigeno de 10” Torr.
Posteriormente, se irradid la muestra nuevamente en condiciones de vacio, a una presion
residual de 10 Torr y finalmente se se irradié en atmosfera de oxigeno, a una presion de
760 Torr.

RESULTADOS Y DISCUSION

Las muestras sin irradiar presentan un excelente comportamiento superconductor, con
temperaturas criticas, Tc, alrededor de los 98 K. Las transiciones son bien definidas con
anchos de transicion, [T, del orden de 1 K, como se observa en la figura 2a. El efecto de la
irradiacion se presenta en la Figura 2B. La irradiacién en vacio produce el deteriodo de las
propiedades superconductoras y cambios apreciables en la resistencia del estado normal.
Los resultados de la caracterizacion eléctrica reflejan que las propiedades superconductoras
se deterioran completamente con la primera irradiacion, la caracteristica de resistencia en
funciéon de la temperatura no muestra trasicion superconductora por encima de 18 K. Un
ligero aumento de la cantidad de oxigeno (segunda irradiacidén) permite apreciar la
aparicion de una posible transicion al estado superconductor y un cambio en la concavidad
de la curva de resistencia del estado normal. Para la irradiacion de la misma muestra en
atmosfera de oxigeno, tercera irradiacion, se produce un leve mejoramiento de la resistencia



normal y una sefial mas clara de la aparicion de la transicion al estado superconductor, pero
aln en temperaturas criticas cercanas a los 18 K.
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Figura 2A. Curva tipica de resistencia en funcion de la Figura 2B. Efecto de la irradiacion con luz laser de
temperatura para una muestra de YBaCuO/SrTiO3. El 10.6 [Im, 1 W; sobre la caracteristica de resistencia en
inserto muestra la derivada de la funcién R,(T), en las funcion de la temperatura, para la misma muestra de la
cercanias de la transicion. figura 2A.

También se observa que la resistencia de la muestra aumenta con cada una de las
irradiaciones. Las irradiaciones con el laser de CO, sobre YBaCuO/SrTiOs; a bajas
presiones de oxigeno producen un deterioro de las propiedades superconductoras y a altas
presiones producen un mejoramiento, muy leve. Un efecto similar fue observado por Girata
[12] en peliculas delgadas de YBaCuO/SrTiOs cuando creci6 varias muestras a diferentes
presiones de oxigeno en la camara de fabricacion de las peliculas. El efecto de deteriodo de
las propeidades superconductoras, fue atribuido a la desoxigenacion de las muestras
producidas a bajas presiones y el mejoramiento, a su respectiva oxigenacion a altas
presiones de oxigeno.

La caracterizacion morfologica de las muestras de YBaCuO se realizd mediante
Microscopia de Fuerza Atomica (AFM). Para esto se eligieron 5 sitios sobre la pelicula y
se efectuaron barridos de 5 x 5 [Jm. En la Figura 3 se presenta un mosaico de imagenes de
la muestra antes de las irradiaciones y después de cada irradiacion.

Las imagenes reflejan una topografia irregular en los cinco sitios explorados. Se observa
claramente una textura granulosa en toda la superficie, lo cual se observa mas claramente
en el corte en seccion transversal. Por otra parte, se observo la aparicion de los agujeros
(depresiones) sobre la superficie a medida que se irradia. Con los resultados obtenidos en
estos sitios se calculd un promedio de las variables estadisticas que miden la topografia
(Altura P-V, Altura media, Altura mediana, Rugosidad media y Rugosidad RMS), estos
resultados se consignan en la Tabla 2.



Tabla 2. Resultados encontrados en la topografia de la muestra superconductora de YBaCuO
antes de iniciar las irradiaciones y después de la cada irradiacion.

Figura 3. Resultados obtenidos de la caracterizacion morfolégica por AFM de una pelicula delgada de
YBaCuO antes de la irradiacion y después de la cada irradiacion.

Los datos obtenidos sugieren que la irradiacion afecta fuertemente la rugosidad superficial
de la pelicula delgada. Antes de la irradiacion la muestra presenta una rugosidad RMS de
151 (y rugosidad media 53,8) que disminuye con la primera irradiaciéon a 89,2 (y rugosidad
media aumenta a 67,9), aumenta fuertemente con la segunda a 183 (y rugosidad media
153), y disminuye con la cuarta a 109 (y rugosidad media 72,4).

Una revision de las condiciones en las cuales se llevaron a cabo cada una de las
irradiaciones, ver Tabla 1. Permite observar que la topografia de la muestra dependera del
tiempo de irradiacion, y que depende de las condiciones de la atmoésfera en la cual s efectia
la irradiacion. En primera opcidn, la irradiacion durante 10 minutos disminuye la rugosidad
de la muestra y una irradiacion de 20 minutos en atmdsfera de oxigeno aumenta la
rugosidad de la muestra.

Pre- Post-irradiacion
irradiacion 1 2 3
Altura P-V [A] 2960 1240 2230 2250
Altura Media [A] 330 350 945 1220
Altura Mediana [A] 347 364 962 1220
Rugosidad RMS [A] 151 89,2 183 109
Rugosidad Media [A] 53,8 67,9 153 72,4




Para entender lo observado en el andlisis morfologico, se puede suponer que durante una
irradiacion ocurren dos fenémenos que afectan de manera distinta la rugosidad de la
muestra. En primer lugar, que la irradiacion produce pequefios orificios sobre la superficie
de la muestra, este efecto fue observado mas fuertemente sobre estas peliculas, que sobre
otras muestras de BSCCO y HoBaCuO que también fueron estudiandas [13]. Resultado en
este caso que a medida que se irradiaba la muestra, aumentaba el nimero de huecos en la
superficie. Por otra parte, se tiene que otro efecto de la irradiacion es el aplanamiento de los
picos mas altos, este efecto fue observado por B. Kim y otros [14], con AFM sobre
peliculas delgadas de YBaCuO/MgO durante recocidos a 1000°C. El hecho de subir la
temperatura produce un desplazamiento de material desde las partes mas altas hacia las
bajas. Se debe tener en cuenta que las zonas mas altas a las que nos referimos son regiones
de aproximadamente 0,01 um x 0,01 pm.

CONCLUSIONES

La irradiacién en condiciones de vacio, con luz laser a 10.6 [1m, 1 W, de peliculas delgadas
de YBaCuO/SrTiO produce un deteriodo de sus propiedades superconductoras, bajando la
temperatura critica por debajo de los 18 K y modificando el caracter conductor de la fase
normal. La irradiacion de las peliculas deterioradas, bajo condiciones de atmdsfera pura de
oxigeno conduce a una leve recuparcion de la superconductividad, la Temperatura critica se
mantiene sin embargo por debajo de los 18 K. La caracterizaciéon morfologica obtenida
mediante AFM, muestra que la topografia de las peliculas delgadas de YBaCuO/SrTiO es
afectada fuertemente por la radiacion infrarroja de 10,6um, produciendose depresiones
(agujeros) en la superficie que aumentan con el tiempo de irradiacion. Para tiempos del
orden de 20 minutos se observa el aplanamiento de los picos mas altos. Lo anterior sugiere
la existencia de dos mecanismos que modifican la topografia superficial ligados
posiblemente a la extraccion del oxigeno y de material por efectos del laser y por otra parte
a la fusion y recristalizacion de material debido al elevamiento local de la temperatura de la
superficie.
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