UNIVERSIDAD NACIONAL DE GENERAL SAN MARTIN
COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA
INSTITUTO DE TECNOLOGIA
“Prof. Jorge A. Sabato”

Dispositivos de memoria basados en TiO»:
fabricacion y caracterizacion en ambientes

hostiles mediante un controlador dedicado *

por Lic. Mariano Barella

Director
Dr. Ing. Federico Golmar
Co-director

Dr. Pablo Levy

(*) Tesis para optar por el titulo de Doctor en Ciencia y Tecnologia,

menciton Fisica

Republica Argentina
2018






Resumen

En los ultimos anos han emergido un gran niimero de alternativas a las
memorias flash contempordneas. Una de las tecnologias candidata son las
memorias ReRAM. El principio de funcionamiento de esta tecnologia es la
Conmutacion de Resistencia: el cambio reversible y no-volatil de la resistencia
eléctrica de un material frente a la aplicacion de estimulos eléctricos. El efecto
se manifiesta en una gran variedad de o6xidos. En esta Tesis, trabajamos
con TiOy formando una estructura tipo capacitor, metal-6xido-metal, que
hemos construido utilizando procesos de fabricacion en sala limpia. Mediante
técnicas como fotolitografia, sputtering, ataques hiimedos y secos fabricamos
dispositivos de geometria vertical para estudiar sus propiedades eléctricas.
Estudiamos la fisica asociada al mecanismo de conmutacion y sus mecanismos
de conduccién. Encontramos que los dispositivos fabricados por procesos tipo
lift-off presentan gran variabilidad en sus caracteristicas eléctricas. Hallamos
que modificando el electrodo inferior del dispositivo se mejora el rendimiento
de la produccién, en tanto que el mecanismo de conmutacion y su caracter

bipolar no fueron afectados por estas modificaciones.

Ademas de la aplicacién en circuitos 16gicos como memorias, el fenémeno
de la Conmutacion de Resistencia puede ser explotado en dreas como diagnodsti-
co médico por imagenes, deteccién de particulas en fisica experimental y en
la industria aeroespacial. Esto es debido a su gran tolerancia frente a radia-
cién ionizante en comparacion a la tecnologia CMOS utilizada actualmente.
Estudiamos el comportamiento eléctrico de dispositivos basados en TiO, en
ambientes hostiles con radiacién ionizante. Evaluamos su robustez en pre-
sencia de particulas cargadas y rayos gamma. Particularmente, encontramos

que soportan altas fluencias de protones de alta energia y pueden operar en



v

orbitas de baja altitud.

Entre los entornos de radiacion ionizante donde caracterizaremos a los
dispositivos encontramos aceleradores de particulas como fuente de proto-
nes y satélites en orbitas terrestres de baja altitud. La necesidad de realizar
mediciones en forma remota y con un instrumento portatil en dichos entor-
nos motivo el desarrollo del controlador LabOSat (acrénimo de “Laboratory
On a Satellite”). Debido a que durante las iltimas décadas el sector de in-
vestigacion y desarrollo dedicado a la ciencia espacial ha recurrido al uso
de satélites siguiendo la norma CubeSat para realizar sus experimentos, di-
senamos a LabOSat para maximizar la compatibilidad con este formato de

satélites.

El disenio y desarrollo del controlador LabOSat se realiz6 para operar
en entornos con condiciones extremas como baja presion, baja temperatura
y radiacién ionizante. Como resultado, conseguimos desarrollar un instru-
mento de dimensiones reducidas, liviano, portatil, con tolerancia a radiacién
y de bajo costo dedicado a la caracterizacion de componentes electronicos
en ambientes hostiles. Hemos validado al controlador como plataforma ex-
perimental para el estudio de dispositivos luego de ensayarlo en ambientes
hostiles: LabOSat superd exitosamente pruebas de concepto en orbitas de
baja altitud, soporté fluencias de protones de alta energia y demostrd operar
correctamente bajo altos flujos de neutrones térmicos y epitérmicos. Dicha
validacion nos permitié utilizar LabOSat para estudiar celdas de memoria de

TiOy en orbitas a 500 km sobre el nivel del mar.



Abstract

In recent years, a large number of alternatives to contemporary flash
memories have emerged. ReRAM memories are one of the candidate techno-
logies. The principle of operation of this technology is Resistance Switching:
the reversible and non-volatile change of the electrical resistance of a mate-
rial against the application of electrical stimuli. The effect is exhibited in a
wide variety of oxides. In this Thesis, we work with TiOy forming a metal-
oxide-metal capacitor-like structure which we have built using manufacturing
processes within clean room facilities. Through techniques such as photolit-
hography, sputtering, wet and dry attacks we manufacture vertical geometry
devices to study their electrical properties. We study the physics associated
with the switching mechanism and its driving mechanisms. We find that the
devices manufactured by processes type lift-off present great variability in
their electrical characteristics. We found that modifying the lower electrode
of the device improves the yield of production, while the switching mechanism

and its bipolar character were not affected by these modifications.

In addition to logic circuits such as memories, Resistive Switching can
be exploited in areas such as medical imaging diagnosis, particle detection
in experimental physics and in the aerospace industry. This is due to its
great tolerance against ionizing radiation compared to the currently used
CMOS technology. We study the electrical behavior of TiOs-based devices
in hostile environments with ionizing radiation. We evaluate its hardness in
the presence of charged particles and gamma rays. In particular, we find
that they withstand high fluences of high-energy protons and can operate in

low-altitude orbits.
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Among the hazardous environments where we characterize the devices,
we find particle accelerators as a source of protons and satellites in Low Earth
Orbits. The need to perform measurements remotely using a compact instru-
ment in these environments motivated the development of custom controller
named LabOSat (acronym for “Laboratory On a Satellite”). Due to the fact
that during the last decades the research and development sector devoted
to space science has been using satellites following the CubeSat standard to
carry out their experiments, we designed LabOSat to maximize compatibility

with this satellite format.

The design and development of the LabOSat controller was carried out
to operate in environments with extreme conditions such as low pressure,
low temperature and ionizing radiation. As a result, we were able to develop
an instrument of reduced dimensions, light-weight, portable, with toleran-
ce to radiation and low cost dedicated to the characterization of electronic
components in hostile environments. We have validated the controller as an
experimental platform for the study of devices after testing it in hostile envi-
ronments: LabOSat successfully passed proof-of-concept tests in Low Earth
Orbits, withstood fluences of high-energy protons and proved to operate co-
rrectly under high fluxes of thermal neutrons and this validation allowed us
to use LabOSat to study memory cells of TiOs in orbits at 500 km above

sea level.
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Capitulo 1
Introduccion

El fenémeno de la conmutacion de resistencia consiste en el cambio re-
versible de la resistencia eléctrica de un material frente a la aplicacion de
estimulos eléctricos. La reversibilidad del fenémeno se consigue aplicando los
estimulos adecuados repetidamente controlando la resistencia entre dos o mas
estados. El fenémeno se manifiesta en una gran cantidad de materiales como
oxidos, calcogenuros o materiales organicos. La estructura mas sencilla en la
que se observa este fenémeno es una tricapa con dos electrodos intercalados
por el material que exhibe la conmutacién. Asi, en el caso de un 6xido como
el que estudiaremos en este trabajo de Tesis el dispositivo estd formado por
un apilamiento Metal-Oxido-Metal més conocido como MOM o MIM en un
caso mas general (Metal-Insulator-Metal). El cambio de resistencia eléctri-
ca se puede producir en dicho material, en la juntura de la estructura o en
ambos. La conmutacién puede ser producida por un fuerte campo eléctrico
o una corriente considerable. El cambio resulta no volatil y reversible por lo
que puede ser utilizado como memoria, lo que da lugar a su nombre memris-
tor. Estas dos caracteristicas hacen que el fendmeno sea de interés para una
gran cantidad de aplicaciones siendo la mas popular la generacién de un nue-
vo tipo de memorias: las llamadas ReRAM por Resistive Switching Random
Access Memory. Entre otras se encuentran la aplicacion en instrumentacion
aeroespacial por su resistencia a la radiacién, y la simulacién de la sinapsis

neuronal en circuitos neuromoérficos (Seccién 2.2).
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El primer trabajo publicado sobre memristores titulado “Memristor-The
Missing Circuit Element” data de 1971 [1]. Allf Leon Chua sugiere, por argu-
mentos de simetria de la expansién cuasi-estatica de las ecuaciones de Max-
well, la existencia de un nuevo elemento fundamental en la electrénica. El
cuarto elemento se sumaria a la resistencia, la inductancia y el capacitor. Para
satisfacer la simetria Chua predijo que el memristor debe tener un comporta-
miento no lineal entre la corriente y la tension, a saber: V (t) = M(q(t))I(t)
donde M(q(t)) es la resistencia eléctrica que depende de la carga que fluya
por el nuevo elemento. Fue en el 2008, con un trabajo de HP Labs [2], que
aparece la primer evidencia experimental que verifica la existencia de este
tipo de elementos. En esta publicacién los autores presentan resultados de
gran importancia para explicar el comportamiento histerético de la curva
corriente-tension que introduce este fenémeno y que es observado en ciertos
dispositivos de escala micro y nanométrica. La repercusion de este trabajo
radica no sélo en el correlato experimental sino también en lo que seria el
primer modelo matematico que describe fenomenolégicamente la respuesta
eléctrica de la conmutacion. Estos dos trabajos fueron fundacionales para
la tematica. En la Figura 1.1 se puede ver el nimero de publicaciones para
cada ano desde 1971 hasta 2017 recogidos de la base de datos Scopus. El
primer articulo que encontramos en la bibliografia cuando buscamos la pa-
labra “Resistive Switching” entre el titulo, el resumen o las palabras claves
data de 1975. Previamente, al buscar la palabra “memristor” encontramos
algunos trabajos asociados al articulo de Chua del 1971. A partir de ese en-
tonces, se encuentran esporadicamente publicaciones hasta el 2003 cuando
el RS comienza a establecerse como area de investigacién. No es hasta 2008,
gracias al trabajo de Strukov, que el término memristor es relacionado con

la conmutacién de resistencia (barras rojas).

Cabe destacar, que el mismo Chua como co-autor de [3] declara que el
fenémeno de variacion de resistencia fue observado anos antes de la publica-
cion de las teorias de la resistencia y la inductancia, vulgarmente conocidas
como ley de Ohm en 1827 [4] y ley de Faraday [5] en 1832. En ese trabajo
Pedromakis et al. recopilan articulos anteriores a 1971 donde reportan cur-
vas [-V similares a la de los memristores pero en filamentos de tungsteno,

ldmparas de vapor de mercurio de alta presién, tubos de mercurio de baja
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Figura 1.1: Publicaciones que incluyen la palabra “memristor” y “Resistive Switching” en
funcién del tiempo para los anos entre 1971 y 2017. Se discriminaron las publicaciones que
se encuentran en el subconjunto que incluye la palabra “memristor” dentro de “Resistive
Switching”. La flechas indican el ano de publicacion del articulo de Chua, 1971, y el ano
de publicacién del articulo de Strukov de HP Labs, 2008. Fuente Scopus.

presion, tubos de descarga y tubos de sodio. Asi, Pedromakis y colaboradores
concluyen su articulo con una frase esencial, transitiva al rol de las ciencias

en general, en su afan de comprender y modelar el universo:

“The memristor is not an tnvention. Rather it is a description
of a basic phenomenon of nature that manifests itself in various
dissipative devices, made from different materials, internal struc-

tures and architectures.”

Luego, varios anos después de su descubrimiento, entender este fenémeno
de la naturaleza continia siendo un reto para la ciencia. Tal como enuncian

Waser y colaboradores en un review del 2009 [6]:

“It should be noted, however, that despite the quite consistent
pictures painted in this review many details and many variants
are still completely unknown and our current pictures have more
the character of working hypotheses instead of well funded physical

models.”

Algunos anos mas tarde, en 2013, este reto no habia perdido vigencia. J. J.

Yang, investigador de gran impacto en el drea de RS, menciona [7]:
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“However, the underlying device mechanisms remain unclear, which

15 a significant barrier to their widespread application.”

Hoy por hoy, desde el punto de vista de la fisica, se comprende la fenome-
nologia y se han desarrollado algunos modelos de la misma. Algunos sistemas
sencillos han logrado ser descriptos con una teoria consistente que describe
satisfactoriamente los mecanismos de conmutacién. No obstante, para la in-
genieria, como menciona Yang, sigue siendo un desafio lograr la aplicacion
de las celdas de RS en dispositivos ReRAM. La investigacién sobre los dis-
positivos ReRAM es altamente interdisciplinaria. Cientificos de diferentes
campos como la fisica, la ingenieria, la quimica y la ciencia de los materiales
trabajan juntos para encontrar una memoria que tenga las cualidades nece-
sarias y suficientes para conseguir un producto comercial. La busqueda de
los materiales adecuados para conseguir en un mismo dispositivo escalabili-
dad, retentividad, durabilidad, bajo consumo de potencia, bajos tiempos de
programacion y lectura se ve entorpecida por la gran variabilidad que pre-
senta el desempeno de los dispositivos producidos por un mismo proceso de

fabricacion [8].

1.1. Motivacion

La investigacién sobre RS ha sido impulsada principalmente por la biisque-
da de la memoria ideal. La industria de los semiconductores busca constante-
mente alta densidad, alta velocidad, baja potencia y bajo costo. Hoy en dia,
esos requisitos los cumple la memoria flash de compuerta flotante o floating
gate en inglés. Su principio de funcionamiento se basa en almacenar carga en
un oxido aislado con una capacidad de retencién destacable. El uso masivo
de las memorias flash se debe al bajo costo de produccion y la gran capa-
cidad de almacenamiento que ofrece. Sin embargo, a pesar de los esfuerzos
invertidos en reducir su tamano, aumentar la cantidad de ciclos de escritu-
ra y la velocidad de escritura/lectura, las memorias flash siguen teniendo
sus limitaciones. Por otro lado, la tecnologia CMOS también se enfrenta a

desafios similares siendo el més exigente la escalabilidad. En este contexto,
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las memorias ReRAM emergen como una de las tantas tecnologias alterna-
tivas'. A partir del conocimiento generado en los ultimos afios sobre el RS y
su integracién a la industria, las memorias ReRAM se han convertido en un
candidato prometedor debido a la simple estructura, programacién rapida,

gran capacidad de densidad y facil fabricacion.

Por otro lado, el mecanismo de almacenamiento de las ReRAM descan-
sa en la no-volatilidad del estado resistivo. Esta caracteristica, hace que la
tecnologia sea mas robusta frente a radiacién ionizante. En contraste, las
memorias flash cuya informacién es codificada en carga, resultan mas sensi-
bles en estos entornos y su interaccion con las particulas ionizantes conduce
a la pérdida parcial o total de la carga almacenada. Esta ventaja también
promueve la investigacion sobre RS para su aplicacién en la industria aeroes-
pacial. Por este motivo, en este trabajo de Tesis nos propusimos estudiar el
fenémeno de RS en dispositivos basados en TiO, en entornos con radiacion

lonizante.

1.2. Organizacién de la Tesis

La Tesis comienza con una descripcién fisica y eléctrica del fenémeno de
conmutacion de resistencia detallando los modos y mecanismos de conmuta-
cién en el Capitulo 2. Ademas, alli haremos hincapié en su implementacién
como dispositivos de memoria y otras aplicaciones. También repasaremos
los mecanismos de conduccién en estructuras MIM. Luego, en el Capitulo 3
describimos las técnicas de fabricacién que utilizaremos para la construccién
de los dispositivos estudiados en esta Tesis. En el Capitulo 4 detallamos las
técnicas de caracterizacion estructural y eléctrica que usaremos a lo largo de
este trabajo. Luego de la introduccion y descripcion de las técnicas, encon-
tramos el trabajo de Tesis experimental llevado a cabo en los tultimos cinco

anos. Podemos ordenar el trabajo en dos grandes partes. Por un lado, estu-

LComo nota de color, hemos agregado en el Apéndice A una Tabla actualizada al
2015 que compara las memorias demostradas de RS con algunas tecnologias maduras
y/o comerciales. Como fuente hemos utilizado datos de la ITRS (International Technology
Roadmap for Semiconductors) y la informacién sobre ReRAM disponible en la recopilacién
del 2016 de Waser [9].
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diamos la conmutacién de resistencia en dispositivos basados en TiOy a nivel
oblea en nuestros laboratorios. Por otro lado, caracterizamos los dispositivos
en ambientes hostiles con un controlador dedicado disenado especificamen-
te para la caracterizacién de componentes electrénicos cual instrumento de
laboratorio. De esta forma, la presente Tesis se encuentra dividida en dos

partes.

La primera parte desarrolla la fabricacién y caracterizacion de disposi-
tivos de RS. En el Capitulo 5 analizamos el RS en muestras cross-bar de
TiO, fabricadas en la sala limpia del Centro de Micro y Nanofabricacion del
Instituto Nacional de Tecnologia Industrial (CMNB-INTI) en Buenos Aires.
En el Capitulo 6 analizamos el RS de dispositivos de geometria individual
fabricados en la sala limpia del Iberian Nanotechnology Lab (INL) en Braga,
Portugal. Por tltimo, en el Capitulo 7 encontramos las conclusiones parciales

de la primer parte de este trabajo.

La segunda parte comienza con el Capitulo 8 donde explicamos el diseno
y desarrollo del controlador LabOSat. En el siguiente Capitulo 9 describimos
la caracterizacion del controlador. Los ensayos de caracterizacion fueron rea-
lizados en las facilidades del Centro de Electrénica e Informatica del INTI,
en el Reactor Argentino 6 (RA-6) del Centro Atémico Bariloche de la Comi-
sién Nacional de Energia Atomica (CAB-CNEA) y en el acelerador Tandar
del Centro Atémico Constituyentes de la CNEA (CAC-CNEA). Luego, en
el Capitulo 10, detallamos los experimentos en ambientes hostiles realizados
sobre los dispositivos de RS fabricados en la primera parte. Alli, los dis-
positivos son caracterizados bajo diferentes entornos de radiacion ionizante
mientras son controlados por LabOSat. Estos ensayos fueron realizados en el
acelerador Tandar del CAC-CNEA y a bordo de microsatélites de la empresa
argentina Satellogic en orbitas de baja altitud. Finalmente, en el Capitulo
11 realizamos una resena sobre las discusiones y conclusiones de la segunda

parte.

Por ultimo, finalizamos la Tesis con las conclusiones generales del trabajo.



Capitulo 2

Fundamentos

2.1. Conmutacion de resistencia

El fenémeno de conmutacién de resistencia se ha observado tanto en es-
tructuras MIM verticales como horizontales (Figura 2.1a) donde dos electro-
dos metalicos, posiblemente diferentes, se encuentran separados por un ma-
terial dieléctrico, generalmente un 6xido, calcogenuro o un material organico.
La conmutacion se manifiesta al poder cambiar la resistencia de la celda en-
tre al menos dos valores!, los cuales suelen denominarse estado ON, debido a
su baja resistencia o alta conduccién de corriente, y estado OFF por su alta
resistencia o pobre conducciéon. Usualmente antes de poder conmutar entre
los dos valores de resistencia muchos materiales requieren un paso de “ac-
tivacion”. La celda se activa mediante un ciclo llamado electroformado que
consiste en la aplicaciéon de un estimulo de voltaje o corriente normalmente
mayor a los estimulos de operacién. Luego, la conmutacién entre los dos es-
tados se logra aplicando un voltaje o corriente. En la Figura 2.1b ilustramos
dos de los principales formatos donde observamos RS. Las curvas corriente-
tensién (I-V') nos permiten diferenciar entre un comportamiento unipolar (o
no polar) y bipolar. La imagen, tomada del review de Sawa [12], ensena dos

tipos de curvas I-V que encontramos en dispositivos de RS. Por un lado, te-

!También se han creado estructuras multi-nivel [10, 11] con el objetivo de conseguir
memorias que codifiquen la informaciéon en multiples estados.
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nemos dispositivos unipolares donde el mecanismo de conmutacion se modela
mediante filamentos que cortocircuitan la matriz del 6xido. En el ejemplo,
una celda de Pt/NiO/Pt transiciona de un estado baja resistencia (LRS por
Low Resistance State) a uno de alta (HRS por High Resistance State) gra-
cias a la circulacion de una corriente elevada a baja tension que produce la
ruptura del filamento. Luego, para recuperar el estado HRS (OFF) debemos
aplicar una tensién mayor para volver a formar el filamento. Como se mues-
tra en la curva, la conmutacion entre HRS y LRS se logra en los cuadrantes
1 o 3 pero dentro de un mismo cuadrante, es decir, con la misma polaridad

podemos conmutar entre los dos estados (unipolar).

Unipolar Bipolar
0.006
0.2 '
0.004 LRS(OH)/ _ L}RS(M) '
< 0.002 | < 04 Y
k= HRS (off) €
2 Of---- S o —p— Q@ 0f----== ™ - -
=) ( ' HRS (off) 5 i HRS (off)
O -0.002} ; O 41 7
-0.004 l l »[:U'*S (on) : N\/LRS (;nn)
-0.006— : PYNIO/Pt 0.2 Ti/LapCuOy/Lal 65Sr0 35Cu04
‘ -2 -1 0 1 2 6 -4 -2 0 2 4 6
B.E. Voltage (V) Voltage (V)
/—®—’—E Formacién/Ruptura
% o °-o° ®e @ >
— 22 — Oxido__
Metales // \,
L
(a) . . .
Filamentos Vacancias de oxigeno
(b)

Figura 2.1: Conmutacién de resistencia en estructuras MIM. Estructuras y tipos de con-
mutacion. BE y TE hacen referencia al electrodo inferior y superior por sus siglas en inglés,
Bottom Electrode y Top Electrode, respectivamente. Imégenes tomadas de (a) [13] y (b)
[12].

Por otro lado, la conmutacién bipolar muestra un cambio de resistencia
que depende de la polaridad del estimulo aplicado. En el ejemplo, podemos
apreciar una celda de Ti/LayCuQOy/Laj 5510.35Cu0Oy cuyo mecanismo mi-
croscopico ha sido modelado como el desplazamiento de vacancias de oxigeno
desde el bulk del 6xido hacia una interfaz. La tensiéon de LRS — HRS resul-

ta negativa y la tensién de HRS — LRS es positiva, exhibiendo el caracter
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bipolar.
En lo que sigue, diremos que el paso de HRS (OFF) a LRS (ON) es una

transicion de SET que ocurre a una tension Vsgr y la conmutacion de LRS

a HRS la denominaremos RESET y ocurre a VRgsgr.

Los memristores pueden clasificarse por su mecanismo de conmutacion
microscépico en varias familias. Waser en un amplio review explica detalla-
damente los mecanismos redox que exhiben tanto sistemas unipolares como
bipolares [6]. La Figura 2.2 muestra la clasificacion presentada en el articulo.
Entre todos los mecanismos propuestos, en esta Tesis nos enfocaremos en los
mecanismos debidos al movimiento de vacancias de oxigeno (OV) por la apli-
cacién de campos eléctricos (mecanismo de cambio de valencia) y haremos
referencia también a aquellos originados por cambios de temperatura debido
al efecto Joule (termoquimicos).

Correlaciones
electronicas
Conmutacion
molecular

Cambio de
Valencia
Termoquimicos
Metalizacion
electroguimica
Cambio de Fase

Magnetoresistivo

=
)
3]
©
S
S
=
=
[=]
(&

Resistiva

Ferroeléctrico

Figura 2.2: Clasificacién de mecanismos de conmutacién. Imagen tomada de [14] basada
en la clasificacién de mecanismos presentada en [6].

Los memristores fabricados y encapsulados en este trabajo forman parte
de la linea de investigacion del grupo de RS en 6xidos. Nuestro sistema de
estudio, TiO,, manifiesta el fenémeno de conmutacién gracias a la presencia

de defectos puntuales, precisamente OV, dentro del 6xido. El mecanismo
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que predomina en ellos es el de cambio de valencia por desplazamiento de
vacancias o defectos. Controlando la densidad de vacancias en la interfaz del
oxido con el electrodo metalico mediante un campo eléctrico modularemos
la resistencia de los dispositivos. En el articulo [15], Jeong y colaboradores,
cubren con gran detalle las ecuaciones que describen el movimiento de las
vacancias en TiO,. Los cambios en la conduccion electrénica seran causados
por las modificaciones en la barrera de potencial de las interfaces metal-TiOs.
El movimiento de las vacancias desde el bulk hacia las interfaces (y viceversa)
crea regiones o filamentos conductores cuyo rol se asocia al de un fusible. El
estado ON corresponde al filamento conectando ambos electrodos, mientras
que el estado OFF se relaciona con el apartamiento de las vacancias de la
interfaz produciendo el corte del filamento. En la Seccién 5.3 describiremos

el mecanismo en detalle.

2.2. Tecnologias de memoria y sus

aplicaciones

El fenémeno de RS tiene un amplio espectro de aplicaciones. Por un la-
do, debido a las prestaciones temporales, las bajas tensiones de operacion,
el bajo consumo y, lo mas importante, la capacidad de reduccién hacen que
la aplicacién predilecta sea su uso como memorias [9, 16]. En segundo lugar,
nos encontramos con aplicaciones neuromérficas donde el RS juega el rol de
la sinapsis entre neuronas permitiendo armar redes neuronales artificiales de
estado sélido. Y, en tercer lugar, nos encontramos con las aplicaciones Rad-
Hard donde la tolerancia a la radiacion ionizante es lo que diferencia a los
dispositivos de RS frente a las tecnologias CMOS actuales. Esta tltima apli-
cacion surge naturalmente del principio en el cual descansa la conservacion
del estado de memorias del dispositivo: la resistencia. A diferencia de otras
tecnologias maduras como las memorias flash o DRAM que almacenan la
informacion mediante carga atrapada en los dieléctricos de sus arquitecturas
(en el caso de la memorias flash mediante un gate flotante y en el caso de
la DRAM mediante un capacitor), las memorias basadas en RS codifican un

bit en la resistencia eléctrica del dispositivo. El efecto de este fenémeno es
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una menor sensibilidad frente a radiacién ionizante. Por este argumento, la
tecnologia ReRAM es atractiva para aplicaciones espaciales. Esta aplicacion
serd tratada con mayor detalle en en el Capituo 10 donde repasaremos algu-
nos trabajos de la bibliografia para mostrar el grado de tolerancia a radiacion
ya demostrado y ensayaremos los dispositivos fabricados en este trabajo en

entornos con radiacién ionizante.

Resistive Switching RAM (ReRAM)

Los dispositivos ReRAM estan basados en el fenémeno que estudiamos
en este trabajo: la conmutacién de resistencia. Utilizan los estados de alta y
baja resistencia para codificar un bit, 1 y 0. La arquitectura para la aplicacion
de las celdas puede ser de dos tipos: activa o pasiva. La arquitectura activa
se compone del elemento de memoria (multicapa de RS) y el elemento de
seleccién que permite direccionar o aislar al memristor (bit), tal como puede
verse en la Figura 2.3a. En esta arquitectura el selector puede ser un diodo o
un transistor. Por otro lado, en la arquitectura pasiva se prescinde del selector
y se ajustan las tensiones de la BL (Bit Line) y la WL (Word Line) para
que la seleccion de la celda sea univoca y no se produzca la programacion o

interferencia de celdas vecinas (cross-talk) no seleccionadas (Figura 2.3b).

Dispositivo seleccionado

WLEBL ‘BL ) ( Fitg < i B=ajlallresistencia (LR) |
L L (% i % = Bias
cp % % de oxtgend
T T—- 4 %l & %
_I_I Alt? fesistencia (HR)

% } =0 X@\ KA ‘\’?3\

épi : ) k- _“_Dispositivos en paralelo
(a) ReRAM 1T1R. (b) ReRAM XPT.

Figura 2.3: Esquemas de diferentes tecnologias de memoria. BL: linea del bit. WL: linea
de un conjunto de bits. CP: linea comtn o tierra (Common Plane).

Estas dos arquitecturas se suelen conocer como 1T1R o 1D1R y XPT o
selectorless. La primera arquitectura se utiliza en la mayoria de las tecno-

logias actuales. En particular, imita a la arquitectura con que se originan las
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memorias DRAM, 1T1C. Respecto de las desventajas podemos mencionar la
limitacion en densidad que presenta la arquitectura activa. Hoy en dia, Tsai
et al. han demostrado reducir el area del memristor a <5 nm de lado [17]. Es
decir, el area de la unidad de memoria 1T1R depende exclusivamente del area
del transistor por lo que termina siendo prohibitivamente pequena. En con-
traposicién, la arquitectura pasiva admite alta densidad pero ain presenta
desafios para escalar a gran cantidad de bits debido las resistencias parasitas
que agregan las lineas BL y WL que obligan aplicar mayores tensiones para
leer o escribir los estados de las celdas haciendo que aparezcan dispositivos

en paralelo no deseados [18].

Las ReRAM se encuentran en etapa de desarrollo siendo liderado el cam-
po de la investigacién por HP Labs, IMEC e Intel. Al mismo tiempo, gran
parte de la industria y los grupos de investigacion aplicados con acceso a las
lineas de produccion de foundries estan enfocando sus esfuerzos en la inte-
gracién de ReRAM en el BEOL? de los IC debido a la incompatibilidad que
presentan algunos materiales de las celdas de memoria con las lineas de pro-
ducciéon CMOS de las foundries [19, 20]. También resaltamos la presencia en
el mercado de algunos microcontroladores de Panasonic desde el 2014 como
el MN101L de 8-bit que poseen 64 kB de ReRAM de TaO, embebidas como

parte de su memoria de programacién o almacenamiento [21, 22, 23].

Aplicaciones neuromorficas

Otra de las aplicaciones destacadas del RS es el uso de dispositivos en
redes neuronales artificiales. La implementaciéon de dispositivos en estas re-
des se esquematiza en la Figura 2.4. El uso estd motivado por la capacidad
de emular la plasticidad neuronal [24], es decir, la capacidad de cambiar la
resistencia de la conexién entre dos neuronas. La sinapsis (conexién) esté de-
terminada por la resistencia remanente del dispositivo y permite inhibir o
estimular el peso de una neurona sobre otra. Asi, una neurona, implemen-

tada mediante un circuito CMOS complejo, recibe un estimulo atenuado o

2BEOL o Back End Of Line es la segunda parte de la linea de fabricacién de los
IC donde los dispositivos individuales como transistores, capacitores, resistencias, etc. se
interconectan con lineas de metal en las diferentes capas de metalizacién en la oblea.
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amplificado proveniente de neurona la anterior. Segin la funcién de transfe-
rencia configurada en la neurona tendremos una nueva senal para alimentar a
la siguiente capa de neuronas. Alterando los pesos sinapticos mediante el en-
trenamiento supervisado, las redes neuronales artificiales son utilizadas para
clasificaciéon y reconocimiento de patrones. La utilizacion de dispositivos de
dioxido de titanio en una red neuronal tipo perceptréon ha sido demostrada
por Alibart en [25]. Alli, 9 memristores forman una matriz de 3x3 pizels que
mediante el entrenamiento de los dispositivos (modulacién del peso sindpti-
co, i.e. su resistencia remanente) logran confeccionar una red neuronal para

clasificacion de patrones de letras como X y T.

O‘ ‘Q‘ ’O Neuro—l]rif:MOS Sinapsis

Sinapsis ./~ & <« Cross-bar
O O X !
X N

be O
o:o o ey |
Sinapsis T ! 2
Neurona Neuronas CMOS

Figura 2.4: Implementacion de dispositivos memristivos en circuitos neuromorficos. Imagen

adaptada de [7].

2.3. Mecanismos de conduccién en
estructuras MIM

Los mecanismos de conduccién de peliculas dieléctricas son cruciales para
las aplicaciones exitosas de materiales dieléctricos. Los mecanismos se clasi-
fican en dos grandes categorias: mecanismos de interfaz y mecanismos de
volumen (bulk). La primer categoria depende de las propiedades eléctricas
en la interfaz electrodo-aislante. A partir del estudio de la conduccién de
este mecanismo, es posible extraer propiedades fisicas como la altura de la
barrera que se forma en la juntura electrodo-aislante y la masa efectiva de
los portadores de carga en la pelicula dieléctrica. La segunda categoria, rela-
ciona las propiedades eléctricas del aislante con el mecanismo de conduccion

sin percatar lo que suceda la interfaz. De acuerdo con los analisis de mecanis-
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Tabla 2.1: Mecanismos de conduccién en estructuras MIM. h es la constante de Plank, ¢
la carga de los portadores, m7} la masa efectiva de los portadores en tunneling, A** es la
constante de Richardson, ¢ la permitividad del vacio, &, la permitividad del dieléctrico,
kp es la constante de Boltzmann, ¢ la altura de la barrera, ¢ la altura de las trampas,
u la movilidad de los portadores, N¢ la densidad de estados en la banda de conduccién
del dieléctrico, n la densidad de portadores en la banda de conduccién, E¢ r la energia de
la banda de conduccién y el nivel de Fermi, d el espesor del dieléctrico y € es una funcién
que depende de la temperatura, las concentraciones de las trampas y los portadores de
carga [26]. (+): mecanismo de interfaz. (B): mecanismo de volumen.

Mecanismo Expresion

—8m( +/2gm*
F-N (_) J ¢ E?2 exp [% %/2:|
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P-F (W) J = quNcexp [q(dwk;éM)}
Ohmico (M) J = oE = nquE = quENgexp [%}
SCLC ® Jotn = qnp’y , Jrrr, = §0uels | Jonia = §uety

mos de conduccion de volumen, se pueden obtener varios parametros fisicos
importantes de la pelicula dieléctrica, incluyendo el nivel de trampas, la dis-
tancia entre trampas, la densidad de trampas, la movilidad de los portadores,
el tiempo de relajacién del dieléctrico y la densidad de estados en la banda
de conduccién [26]. En la Tabla 2.1 condensamos los mecanismos més impor-
tantes que estan presentes en estructuras MIM [27]. Alli podemos encontrar
las expresiones de la densidad de corriente J en funcién de la temperatura
T y el campo eléctrico E (o el potencial V') para tunneling Fowler-Nordheim
(F-N), emisién termoidénica Schottky (Sch), conduccién limitada por carga
espacial (SCLC por Space-Charge Limited-Current) en sus tres regimenes
[26], el conocido mecanismo éhmico y emisién Poole-Frenkel (P-F). Algunas

de ellas seran discutidas en este trabajo de Tesis.
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2.4. Efectos inducidos por radiacion en
estructuras MIM

El dano inducido por radiacién en dispositivos MIM asi como también en
dispositivos semiconductores (transistores y circuitos integrados) es un tema
de estudio vigente por el gran interés en aplicaciones espaciales, nucleares,
deteccion de particulas en fisica experimental, diagndsticos por imagenes y
tratamientos médicos, entre otros. La mayoria de los contenidos que repasa-
remos a continuacion puede consultarse en la amplia bibliografia que existe
sobre el tema. A continuaciéon daremos una breve introduccion a las defini-
ciones, efectos y mecanismos basicos de interaccion entre la radiacion y la
materia. Luego, describiremos los efectos de estas interacciones en ambien-
tes ionizantes. Para profundizar los contenidos de esta introduccién podemos
referirnos a la bibliografia [28, 29, 30, 31].

Para comenzar, dividiremos en tres categorias las interaccion de la ra-
diacion con la materia. A saber, interaccion con radiacion electromagnética,

interaccién con particulas cargadas e interacciéon con neutrones.

Interaccién con radiacién electromagnética

Los principales mecanismos de interacciéon entre fotones y materia son
la absorcién fotoeléctrica, dispersion de Compton y la producciéon de pa-
res e -eT. Estos tres mecanismos suceden para un amplio rango de energias
abarcando desde algunos eV hasta MeV. No obstante, para que los fotones in-
duzcan dano por radiacién debemos considerar recién energias similares a los
rayos X y rayos gamma, i.e. comenzando desde algunos keV ?. Al atravesar la
materia, estos fotones transfieren la totalidad o parte de su energia al medio
a través de los mecanismos mencionados. La transferencia se realiza precisa-
mente a los electrones de los atomos del material, ya sean de capas internas
o externas. Luego de cada interaccion, los electrones adquieren energias si-

milares a electrones rapidos por lo que también pueden ionizar la materia

3Vale notar el caso de los materiales poliméricos cuya degradacién ocurre en la regién
ultravioleta del espectro electromagnético i.e. ~4 eV.
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mediante los mecanismos que describiremos de particulas cargadas. De esta
forma, la radiacién electromagnética es capaz de inducir un dano indirecto
en la materia mediante estos electrones excitados, denominados electrones

secundarios.

En la Figura 2.5 presentamos el rango de energia donde cada uno de los
tres mecanismos predomina. La absorcién fotoeléctrica predomina a bajas
energias (rayos X o rayos gamma de baja energia) mientras que el efecto
Compton domina a energias mas elevadas, tipicas a las que encontramos en
los decaimientos de los radioisétopos. La produccion de pares es energéti-
camente factible a partir de 1.02 MeV (dos veces la energia de la masa en
reposo del electrén). En términos practicos, solo luego de varios MeV pode-
mos considerar como predominante la produccién de pares. La interaccién
con la materia de estos fotones gamma sucede cerca del potencial coulom-
biano del nicleo. En este mecanismo, el foton desaparece para producir un
electréon y un positron cuya energia cinética estd determinada por el exceso
de energia de 1.02 MeV.
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Figura 2.5: Rangos de energia de mecanismos de interaccién materia-gamma. Mecanismo
predominante en funcién de la energia del rayo gamma y el nimero atémico del material.
Imagen tomada de [28].
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Interaccién con particulas cargadas

En el caso de particulas cargadas como protones (p), alfa («) o electrones,
existen varios mecanismos por los cuales pierden energia al atravesar un
material. Principalmente son interacciones con la nube electrénica de los
atomos que conllevan la excitacion o ionizacién de los electrones, interacciones
del tipo bremsstrahlung con los campos eléctricos de los ntcleos o nubes
electrénicas de los a&tomos, y por iltimo, interacciones elasticas coulombianas
con el nicleo atémico (dispersion de Rutherford). Estas interacciones hacen
que las particulas se frenen gradualmente a medida que penetran el material.
En algunos casos, en el tltimo tramo del recorrido, cuando la energia es del
orden de los 100 keV, las particulas cargadas pueden recoger un electrén y

llegar al reposo dentro del material (en el caso de un p en Al por ejemplo

[28])-

La pérdida de energia puede cuantificarse a través del poder de frenado
(stopping power) también conocido como pérdida de energia especifica (spe-
cific energy loss) de la particula en el material. Contando las interacciones

mencionadas previamente, el stopping power S pueda escribirse como:

dE dE dE dE
__eb (el ak a 2.1
S dx |i(dx)elec+(dx)rad+(dx>nuc:| ( )

Para energias altas, mayores a 0.5 MeV para p y 2 MeV para «, el stopping
power puede expresarse mediante la formula de Bethe [32, 33|. La férmula
indica que existe una relacién inversamente proporcional entre el stopping
power y la energia S o< 1/E. Esto se explica facilmente al imaginar a la
particula cargada atravesar el material con baja velocidad. El tiempo que
pasa la particula cargada en torno a los electrones del material es mayor
cuando su energia cinética es baja. Asi, el cambio en el impulso del electron
de la nube electrénica del atomo del material y, por ende, la transferencia de
energia es mayor. El caso contrario ocurre cuando su velocidad es alta. En
la Figura 2.6 mostramos dos ejemplos del poder de frenado en materiales de

nuestro interés. Por una lado, mostramos una simulacion realizada con los
codigos ESTAR, PSTAR y ASTAR [34] desarrollados por el Instituto Nacio-
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nal de Estandares y Tecnologia estadounidense (NIST). Con ellos calculamos
el stopping power de electrones, protones y particulas alfa en aluminio. Por
otro lado, mostramos los resultados obtenidos por Paillet et al. sobre proto-
nes y electrones en SiOq [35]. En ambos graficos podemos ver cémo a medida
que incrementamos la energia el poder de frenado disminuye para particu-
las pesadas como protones y alfa. Esto tiene importantes consecuencias en
aplicaciones espaciales donde el espectro energético de estas particulas, pre-
cisamente protones, no es despreciable para energias altas. El bajo poder
de frenado a altas energias presenta un desafio a la hora de seleccionar el

blindaje para misiones espaciales.

3
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Figura 2.6: (a) Stopping power para electrones, protones y alfa en aluminio en funcién de
la energfa. Simulaciones realizadas con ESTAR, PSTAR Y ASTAR del NIST. (b) Stopping
power de SiO3. Se marcan los puntos de los electrones generados por rayos X y fotones y
de Co-60. Imagen tomada de [35].

Para particulas cargadas pesadas de alta energia, el término que contri-
buye mayormente al stopping power total es el electréonico. La interaccion
coulombiana entre su carga positiva y la carga negativa de los electrones que
orbitan a los atomos es la que predomina por sobre las otras. Para el caso
de electrones, ademas de las colisiones electronicas también predominan las
radiativas. Cabe destacar que la magnitud stopping power esta fuertemen-
te relacionada con la transferencia de energia lineal o LET (Lineal Energy

Transfer). La diferencia entre ambas magnitudes, LET y S, radica en el
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término radiativo. Por ejemplo, los fotones generados por bremsstrahlung
pueden excitar electrones ubicados fuera del camino de la particula cargada
mediante las interacciones fotén-materia o inclusive producir nuevos pares
e -eT si la energia es suficiente. La transferencia de energia lineal sélo tie-
ne en cuenta las interacciones locales, es decir, ignora la energia depositada
por particulas secundarias mientras que el stopping power considera todas
las contribuciones [28, 29]. Algunos autores, utilizan el LET incluyendo es-
tas interacciones pero restringiendo la energia de las particulas secundarias

generadas (LET restringido).

Continuando con las definiciones, si tenemos un flujo de particulas ¢
(particulas por unidad de drea por unidad de tiempo) podemos calcular la
fluencia ® a partir de la integral en un intervalo de tiempo. Luego, a partir de
la fluencia ® podemos calcular la dosis absorbida por el material empleando

el stopping power de la particula en el material:

Dy — ®u>dE (2.2)
p

donde p es la densidad del medio. En caso de tener informacion sobre la
distribuciéon de fluencias:
Ey S
D= O(E)—dE (2.3)

Eo P

Interaccién con neutrones

Al igual que los fotones gamma, los neutrones no poseen carga y por eso
el mecanismo de interaccién con la materia no es via la fuerza de Coulomb.
Cuando los neutrones interactian lo hacen con el nicleo de los atomos a
través de dos mecanismos posibles: pueden ser absorbidos transformando
su energia en nuevas formas de radiacion o siendo dispersados elastica o
inelasticamente. A diferencia de los gamma, la radiacién secundaria de las

interacciones de absorcion puede ser una particula cargada pesada.

Una vez mas, la energia de la particula incidente determina la proba-

bilidad del mecanismo de interaccion. Dividiremos a los neutrones en tres
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rangos de energia. Los neutrones térmicos que abarcan el rango de 0 - 0.5
eV, neutrones epitérmicos de 0.5 eV - 10 keV y neutrones rapidos >10 keV.
Los neutrones térmicos experimentan principalmente reacciones nucleares de
absorcién y de dispersion elastica. El rango de energia es tan bajo que el me-
canismo de dispersion elastica deposita cantidades de energia pequenas en la
materia. Por otro lado, la absorcién de neutrones térmicos suele conducir a
la activacién del material, a la emision de particulas cargadas o la fisién. La
activacion por absorcién de neutrones transforma al material en un objeto
radioactivo y se espera que los dtomos excitados del material decaigan por
algiin mecanismo radiativo como rayos beta (5% o f7) o gamma. El tiem-
po que el material permanece activado esté caracterizado por la vida media
(t1/2) del niicleo que determina el tiempo que tarda la actividad radioactiva

en caer a la mitad de su valor inicial.

Como las secciones eficaces de captura (absorcién) disminuyen rapida-
mente al aumentar la energia (proporcional a 1/v con v la velocidad del
neutrén), los neutrones epitérmicos y répidos interactian practicamente a
través de dispersion. La radiacion secundaria generada en estas condiciones
son nucleos de retroceso, es decir, ntucleos del material desplazados de su
sitio original. A medida que el neutrén epitérmico o rapido atraviesa el ma-
terial ird depositando energia sobre diferentes ntcleos. Este proceso recibe el
nombre de termalizacién o moderaciéon de neutrones. Si las energias de los
neutrones rapidos son muy elevadas, el mecanismo de dispersién es inelastico
y los ntucleos del material no solo seran desplazados sino también excitados.

Luego, la rapida desexcitacion de estos producird rayos gamma.

Debido a que los neutrones interactiian sin ionizar en forma directa a la
materia, los detectores de neutrones hacen uso de la radiaciéon secundaria
para detectarlos. Por ejemplo, tal es el caso de las hojuelas de activacién que
miden la actividad radioactiva para establecer el flujo neutrénico recibido o
los detectores proporcionales de *He gaseoso. También destacamos el caso de
sensores de imagen CMOS desarrollados por el grupo de Bajas Temperaturas
del CAB-CNEA [36] que mediante una capa de boro aprovechan la reaccién

9B(n, a)Li para detectar neutrones térmicos. La reaccién se conoce como
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captura neutrénica de boro?*:

0B 415 Li+sa 2.792 MeV (estado fundamental) — 6 % (2.4)
TLi*+3a  2.310 MeV (estado excitado) — 94 %

La seccidn eficaz de esta reaccion de absorcion con neutrones térmicos de
25 meV es 3840 barn por ntcleo de B (1 barn = 1072 m?) y la abundancia
isotépica del 9B es 19.9% [37].

2.4.1. Dispositivos de estado sd6lido en ambientes

hostiles

Las particulas en estos ambientes pueden causar dano permanente y efec-
tos transitorios en dispositivos electréonicos. En la mayoria de los casos, el
dano producido en el dispositivo es causado por el efecto conjunto de un
gran nimero de particulas individuales que atraviesan la estructura del dis-
positivo. Sin embargo, los efectos de la interaccién de una sola particula
también pueden ser importantes, particularmente para particulas como ra-
yos cosmicos de alta energia. Necesitamos distinguir cuidadosamente entre
ambientes con una variedad de particulas ionizantes (el espacio) y ambientes
con un flujo de particulas puro, es decir, de una especie. Los efectos de estos
dos entornos sobre los dispositivos de RS se analizardan en Capitulos poste-
riores. Por un lado en ambientes de radiacion pura, es decir, bajo un haz

de protones y en orbitas de baja altitud con una gran variedad de radiacion
(Capitulo 10).

Haciendo referencia al primer tipo de ambiente hostiles, podemos con-
siderar dos categorias de misiones espaciales. La primer categoria son las
misiones en orbitas terrestres que son fuertemente afectadas por la radiacion

atrapada en los cinturones de radiacién de la Tierra®, asi como también rayos

4E1 niicleo excitado de litio decae al estado fundamental emitiendo un rayo gamma de
480 keV al cabo de ~0.1 ps.

®Los cinturones de radiacién, més conocidos como cinturones de radiacién de Van Allen,
se encuentran en la region interna de la magnetosfera. Esta ultima se extiende desde los
500 km hasta 10 veces el radio de la Tierra aproximadamente [38].
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cosmicos galacticos (GCR) y las erupciones solares (solar flares). La segunda
categoria incluye a las misiones interplanetarias o al espacio profundo donde
no hay particulas atrapadas y la tnica preocupacién es la radiacion de los
rayos cosmicos galacticos y las erupciones solares. En este trabajo de Tesis,
nos enfocaremos en la primer categoria, particularmente en érbitas de baja
altitud llamadas LEO por Low FEarth Orbit.

En la Tabla 2.2 presentamos las particulas existentes en el espacio que
producen dano sobre los dispositivos electrénicos. La informacion condensa
el rango energético que encontraremos en el espacio y la fuente de dichas
particulas.

Tabla 2.2: Particulas que inducen dano por radiacién en el espacio y sus rangos de energia.
Algunos GCR poseen energias mayores. Tabla tomada de [31].

E ,
Particula [1][\1/[6:%1]3 Fuente
b 01 - 500 cinturones de radiacion y erupciones
solares
e~ hasta 7 cinturones de radiacion
GCR hasta 20000 fuera del sistema solar
terrestres a partir de la interaccién de
.001 -1
i 0-00 000 GCR con la atmdsfera terrestre
decaimientos radiactivos de los
o hasta 9

materiales de los propios dispositivos

Los protones y electrones estan presentes en grandes cantidades en los
cinturones de radiacién de la Tierra y también existe una gran contribucion
de protones por las erupciones solares®. Estos electrones y protones, como he-
mos visto, pueden ionizar y excitar los &tomos al atravesar un material. Este
mecanismo no es otra cosa que la generacién de pares electrén-hueco (EHP) y
es la principal pérdida de energia de estas particulas en el espacio. Al colocar
un dispositivo en este entorno, el efecto integrado de muchas interacciones de

este tipo producird (en promedio) una cantidad de dafo uniforme’. La acu-

6Los satélites en 6rbitas con inclinacién <30° respecto del plano ecuatorial son menos
perjudicados por estos tltimos.
"El flujo de protones y electrones en LEO es omnidireccional.
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mulacion del dano se basa en la dinamica de los EHP en estructuras MOS.
Oldham en [30] repasa detalladamente los procesos de ionizacién en estruc-
turas MOS. Resumidamente, la mayor contribucién al dano esta dada por los
huecos generados que se alojan en las trampas del 6xido de gate al tiempo que
nuevas trampas se van generando en la interfaz 6xido-semiconductor. Asi, los
electrones y los huecos generados en cada interaccién iran contribuyendo gra-
dualmente a poblar las trampas® y, por ende, irdn danando a largo plazo los
dispositivos semiconductores. Esta carga acumulada sobre los dispositivos se
traduce en la modificacién de sus caracteristicas eléctricas, particularmente,
en el corrimiento de la tensién umbral en el caso de los transistores MOS?.
Debido a que este efecto es de largo plazo se lo conoce como dano acumulado

por radiacién y se cuantifica mediante la dosis total ionizante (TID).

En contraste, existen otros efectos transitorios, localizados temporal y
espacialmente dentro del dispositivo, y que son producidos por particulas
individuales. Estos efectos forman parte de una gran familia denominada
SEE por Single Event Effects. Los eventos de esta familia incluyen una gran
variedad de efectos como Latch-up, bit-flips, ruptura dieléctrica del gate, etc.
que dejaremos de lado en esta introduccion ya que no profundizaremos sobre

ellos en esta Tesis.

En LEO, la mayor parte de la dosis acumulada de neutrones se debe
a neutrones secundarios producidos por otras interacciones nucleares entre
particulas cargadas, principalmente protones y rayos césmicos galacticos, y
la masa del satélite o la nave espacial. Una fraccién mas pequena proviene del
albedo de neutrones de la atmosfera de la Tierra. La combinacién de estas
dos fuentes da como resultado un espectro de energia de neutrones complejo
y muy variable que depende de la inclinacion orbital, de la altitud, el ciclo
solar y el blindaje. Segtin Benton y colaboradores [39], la contribucién de
neutrones a la dosis total varia de 5.7 a 18.4 % siendo los neutrones de mayor

energia los que producen dano (de 1 MeV a 5 GeV). Respecto de neutrones

8Los electrones no pueblan las trampas sino que luego de su generacién son barridos
por el gate en los primeros picosegundos si que aun no fueron recombinados con otros
huecos [30].

9Debido a que la carga atrapada en las trampas del éxido es positiva, el corrimiento
de la tensién umbral es hacia tensiones negativas, es decir, siempre la tensién umbral
disminuye, Vi (rad) < Vip(norad).
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térmicos, el aporte a la dosis total es insignificante.

En el Capitulo 10 utilizaremos una herramienta de simulacion desarrolla-
da por la Agencia Espacial Europea (ESA) para simular los flujos de particu-
las y TID que producen sobre dispositivos que ensayaremos en LEO. En el

Apéndice F realizamos algunos comentarios sobre los modelos utilizados.

Por 1ultimo, queremos agregar que el entorno espacial de LEO no sélo se
compone de radiacion ionizante sino que también encontramos radiacién UV
y oxigeno atémico que pueden danar considerablemente los polimeros de los
encapsulados de los circuitos integrados (IC) u otros materiales poliméricos
que se utilizan para conformar los satélites [40]. Ademés, los niveles de vacio
son del orden de 107?-107'* Torr o, dentro del satélite, 1076-10~7 Torr tipi-
camente. En resumen, todas estas condiciones hacen de las érbitas de baja
latitud un ambiente hostil donde operar dispositivos electrénicos presenta un

gran desafio.



Capitulo 3
Técnicas de fabricacion

En este Capitulo describiremos las técnicas de fabricacion utilizadas para
fabricar las muestras que estudiaremos en los laboratorios y en LEO. En
la industria de los ICs y en laboratorios de I+D, existe una gran variedad
de métodos que permiten controlar los materiales con un grado de precisién
sorprendente. En la Referencia [41] podremos encontrar una resefia completa

de todas las técnicas. Aqui solo describiremos algunas de ellas.

Haciendo un breve repaso, podemos describir a las técnicas de ataque de
superficie como las herramientas para atacar sustratos o peliculas deposita-
das. Las técnicas de litografia nos brindan las herramientas necesarias para
transferir patrones y dar forma a la muestra. Las técnicas de crecimiento de
peliculas delgadas permiten depositar materiales sobre sustratos u otros ma-
teriales mediante diferentes métodos. Las técnicas de empaquetamiento son
las que permiten acercar los dispositivos micro y nanofabricados al usuario

mediante encapsulados milimétricos y conexiones eléctricas micrométricas.

A lo largo de este trabajo de Tesis, utilizaremos el término lift-off para
hacer referencia al conjunto de técnicas que nos permitan definir una geo-
metria para la estructura, depositar un material y remover el excedente. Es
decir, en ese orden, una litografia, el crecimiento de la pelicula y la remocion

de la resina y el material que se encuentra sobre ella.

Las técnicas que forman parte de los procesos de fabricacion de esta Te-

sis suelen enmarcarse en lo que se conoce como fabricacién top-down. Este
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término es empleado para referirse a técnicas quimicas como ataque huimedo
asi como también a técnicas fisicas como sputtering, CVD, PLD, etc. La fa-
bricacién top-down es sustractiva: se parte de sustratos donde se depositan
capas delgadas de materiales a partir de las cuales se construye la estruc-
tura del dispositivo por medio de técnicas de litografia. En contraposicion,
las técnicas de fabricacion bottom-up se basan en el ensamblado de atomos o
moléculas precursoras sobre un sustrato de tal manera que la fabricacién es

aditiva.

La micro y nanofabricacion de dispositivos, ya sea a escala industrial o
[4+D, se desarrolla en un entorno controlado conocido como sala limpia. Alli,
mediante una arquitectura particular (filtros de alta eficiencia, trampas de
particulas, sistemas antivibracién, silenciadores, etc.) y protocolos de intro-
duccion, generaciéon y eliminacién de contaminantes y residuos se controla la
cantidad de particulas y microbios dentro de la sala. Ademas, en determina-
das zonas de la sala limpia se controla la humedad, la temperatura, la presion
y la iluminacién. El uso de vestimenta especial que reduzca la generacién' e
introduccién de particulas y proteja al usuario es obligatorio. Las salas lim-
pias se clasifican segin la cantidad de particulas por unidad de volumen. Una
misma sala limpia posee recintos de diferentes clases. Por ejemplo, en este
trabajo, los crecimientos de peliculas delgadas se realizaron en zonas de clase
10000 (equivalente a clase ISO 7) y los procesos de litografia en zonas de
1000 y 100 (clases ISO 6 y 5, respectivamente). Estos niimeros corresponden
a la cantidad de particulas maxima con un didmetro de 0.5 pym o mas por
pie cibico. Las normas también indican la cantidad maxima de particulas de

otros didmetros.

3.1. Técnicas de litografia

Las técnicas de litografia son el pilar de la micro y nanofabricacién. La
idea es colocar una pelicula sensible a radiacién electromagnética (tipicamen-

te fotones UV) o a particulas cargadas (tipicamente electrones) de tal forma

'Los seres humanos, atin con la vestimenta adecuada de sala limpia, pueden generar
hasta 10% particulas por minuto caminando dentro de la sala.
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que sea posible remover las zonas irradiadas dejando la zonas no irradiadas
para proteger la muestra durante el crecimiento de peliculas o de ataques.
En la Figura 3.1 se ejemplifica el uso de la litografia como herramienta para
transferir un patrén a un film de 6xido de silicio. En este caso particular, el
oxido ya se encuentra depositado o crecido sobre la muestra y mediante un

ataque quimico o fisico removemos la region desprotegida.

Radiacién UV

v oYy Y vy

Fotoresina Mascara

N

sio,

(a) Sustrato. (b) Colocacién de fotoresina. (c) Exposicién a radiacién
UV con madscara.

V

(d) Revelado de la fotoresina. (e) Ataque de la superficie. (f) Remocién de la
fotoresina.

Figura 3.1: Proceso de litografia y ataque para definicion de una estructura de dxido.
Imagen adaptada de [41].

Cualquier procedimiento de litografia comienza con la limpieza del sus-
trato. El objetivo de la limpieza es obtener una buena adhesion y evitar la
presencia de particulas y contaminantes en las interfaces. Tipicamente para
remover residuos de fotoresina de una litografia anterior se realiza la siguiente
secuencia: bafio de acetona, bano en alcohol isopropilico (IPA), lavado con
agua desionizada (HoO-DI) y un cocido a 120 °C por 10 min. Entre cada
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bano se seca la muestra con un flujo de nitréogeno gaseoso de alta pureza.
Este procedimiento es necesario y suficiente para remover residuos organi-
cos, remover el excedente de acetona contaminado y evaporar las moléculas
de agua adsorbidas en la superficie de la muestra. Limpiezas mas profun-
das empleando ataques himedos como SC1, SC2 o soluciones mas agresivas
pueden ser tutiles para remover metales, 6xidos o contaminantes mas pesados
(Seccién 3.3.1).

Otro procedimiento importante que forma parte de la preparacion del
sustrato es la colocacién de un promotor de adhesion para la fotoresina. El
promotor es hexametildisilazano ((H3C)3-Si-NH-Si-(CHj3)3) mds comunmente
conocido como HMDS. Se aplica en forma de vapor en un horno con atmosfera
de Ny donde el sustrato es calentado entre 75 y 120 °C. El objetivo es prevenir
la readsorcion de agua en la superficie formando enlaces entre los oxigenos
que suelen encontrarse en la muestra y los atomos de silicio del HMDS. De
esta manera, la muestra permanece hidrofébica por periodos prolongados,
protegida frente a los cambios de humedad o retrasos que puedan ocurrir en

el proceso de litografia.

3.1.1. Litografia 6ptica

Luego de la limpieza del sustrato y la colocaciéon de HMDS, el proceso
de litografia contintia con el depdsito de fotoresina. Los pasos son esque-
matizados en la Figura 3.2. El procedimiento utilizado en este trabajo de
Tesis se conoce como spin-coating. Otras técnicas como spray-coating o dip-
coating también se utilizan en la industria o I+D pero se utilizan para cubrir

superficies no planas o de gran tamaio.

El procedimiento consiste en el depdsito de algunos mililitros de fotoresina
sobre la muestra que es sujeta al soporte por vacio. Al acelerar la muestra,
la fotoresina se extiende sobre la superficie. Parte del volumen depositado
es expelido dejando una pelicula uniforme de algunos micrones de espesor.
Durante los primeros segundos, parte del solvente de la fotoresina se evapora
reduciendo atin més su espesor dejando solo del 10 al 35% del solvente. Al

finalizar el spin coating, la muestra rota a velocidad constante por algunos
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Figura 3.2: Procedimiento de spin-coating. Imagen adaptada de [41].

segundos para uniformizar el espesor. Este proceso se suele realizar bajo
una campana de extraccion, en una regiéon de la sala limpia de clase 100 para
favorecer la evaporacion y evitar la contaminacién del sustrato con particulas
que puedan dejar zonas descubiertas por fotoresina®. El espesor final de la
muestra depende del tipo de resina, de la aceleracion, la velocidad y el tiempo

de cada paso.

Luego continuamos con el precocido de la fotoresina. El objetivo de este
paso es remover el resto de solvente en volumen (PGMEA) dejando solo el
5%. El proceso se suele realizar a una temperatura menor a los 100 °C en
un horno o plancha calefactora. Este paso, entre otras cosas, garantiza que
la cantidad de solvente sea baja durante procesos posteriores como metali-
zaciones o ataques de superficies, evitando la contaminacién con vapores de
solvente. Un excesivo precocido en tiempo o temperatura puede degradar a
la fotoresina ya que parte del compuesto fotoactivo se descompone durante

el calentamiento.

En este punto, es fundamental incorporar un paso de rehidrataciéon. Du-
rante el precocido no sélo se evapora el resto de solvente sino que también
parte del vapor de agua. La cantidad de vapor de agua contenida en el vo-

lumen de la fotoresina tiene un impacto directo en el tiempo de revelado y

2Vulgarmente conocidas como “estelas de cometas”.
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en el perfil de la fotoresina [42]: a menor concentracién de agua en volumen,
mayor tiempo de revelado y se obtiene un perfil menos recto®. Es por eso
que si no se introduce este paso durante la fotolitografia, es posible llegar al
momento del revelado con una concentracién de agua baja. Si este tiempo no
es controlado, entonces el tiempo de revelado es prolongado y no es repetible.
Es importante notar que este paso debe ser incorporado antes de la exposi-
cion debido a que las moléculas de agua son mediadoras en la fotoreaccion
como mencionaremos mas adelante. La duracion del paso de rehidratacion
depende principalmente de la humedad relativa del entorno donde se realiza

la litografia y del espesor de la pelicula de fotoresina.

Luego de la rehidratacion, el siguiente paso es la exposicion. Durante la
exposicion la fotoresina es iluminada con luz ultravioleta. Cada fotoresina
es sensible a determinada longitud de onda dentro del acotado espectro UV.
Tipicamente, las fotoresinas se sintetizan para tener el pico del espectro de
absorcién en alguna de las lineas i (365 nm), g (405 nm) o h (435 nm) del

espectro caracteristico de una lampara de descarga de Hg.

El compuesto fotoactivo que posee la fotoresina es el DNQ-sulfonato
(DNQ = C1oHgN50). Resumidamente, a los fines préacticos de esta introduc-
cion e ignorando los detalles de las reacciones quimicas, durante la exposicion
se quiebra el enlace N=0O del compuesto DNQ y liga H,O en su lugar para
convertirse en un nuevo compuesto (Figura 3.3a). Luego de la fotoreaccién, la
molécula de N es liberada en forma gaseosa, difundiendo por la matriz de la
resina. A diferencia del DNQ no modificado, el nuevo compuesto posee aho-
ra mayor solubilidad frente al revelador. De esta forma, la region iluminada
sera eliminada durante el revelado. Las resinas que poseen este compuesto o
responden frente a la radiacion UV de manera analoga se denominan fotore-
sinas positivas. Por el contrario, si la regién expuesta a UV no es eliminada,

estamos frente a una fotoresina negativa.

Luego de la exposicién, es fundamental introducir un paso de desgasa-

3Durante la rehidratacién las moléculas de vapor de agua deben difundir del aire hacia
la pelicula de fotoresina. Si la difusién no es completa y solo se consigue rehidratar par-
cialmente el espesor de la fotoresina, es posible que exista un gradiente de concentracion
agua en la direccién normal al sustrato que produzca un revelado inhomogéneo con bordes
redondeados.
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(b) Colocacién de resina sobre la muestra.

Figura 3.3: (a) Fotoreaccién del compuesto DNQ. Imagen tomada de [42]. (b) Evidencia
de burbujas de nitrégeno y vapor de agua luego de un recocido a 190 °C en plancha
calefactora por 10 min. Imagen adquirida luego del revelado y posterior crecimiento del Al
(cuadrado gris desalineado). La fotoresina remanente producto de un revelado insuficiente
por omisién del tiempo de desgasado, libera N, y vapor de agua produciendo burbujas
debajo del contacto metélico.

do durante la litografia. Luego de la exposicion se espera que la fotoresina
comience a liberar el Ny gaseoso generado en volumen. En caso de no intro-
ducir este paso, en la capas de films delgados depositados podremos observar

burbujas debido a su difusién del Ny gaseoso (3.3b).

El siguiente paso concluye la litografia: el revelado. Aqui, la muestra es
sumergida en una soluciéon acuosa alcalina conocida como revelador. El re-
velador ataca las regiones expuestas de las resinas positivas o las regiones
no expuestas en las resinas negativas. El revelado tipicamente insume algu-
nos minutos y al finalizar es fundamental limpiar la muestra en un bano de
H;O-DI. La compatibilidad con algunos metales es importante a la hora de
elegir el revelador. El principal componente de los reveladores suele ser un
hidréxido como el KOH o NaOH por lo que en caso de trabajar con sustratos

metalicos cuyas tasas de ataque frente a KOH sean elevadas es preferible
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recurrir a otro tipo de reveladores.

Hemos mencionado que existen fotoresinas positivas y negativas y que
su principal diferencia es la sensibilidad frente a la radiacién®. Sin embargo,
es importante destacar que este no es el unico aspecto que las diferencia.
Si realizamos un corte transversal de la litografia recién revelada notaremos
una diferencia en la inclinacién que presentan los perfiles. En el esquema
de la Figura 3.4 se muestra la diferencia. La fotoresina positiva presenta
un perfil “abierto” mientras que la fotoresina negativa presenta un perfil
“cerrado”, cominmente conocido como undercut. Ambos casos se contrastan
con el ejemplo ideal. Siendo rigurosos, ademas del tipo de fotoresina existen
varios factores que hacen mas o menos pronunciado al perfil. Por ejemplo, la
intensidad de luz recibida durante la exposicién, la reflectividad del sustrato,

la humedad relativa y el tiempo de rehidratacién, y el precocido.

(a) Perfil ideal. (b) Fotoresina positiva. (c) Fotoresina negativa.

Figura 3.4: Perfiles de fotoresinas segun su tipo.

Durante la exposicién hemos pasado por alto el sistema por el cudl se
transfiere el patrén a la fotoresina. Ya hemos mencionado que para escribir
la fotoresina se entregan fotones UV que consiguen modificar el compuesto
fotoactivo haciéndolo méas o menos soluble al revelador. Debemos distinguir

entonces los dos sistemas de litografia optica mas comunes.

Litografia con mascara

En la litografia con mascara, la radiacién electromagnética es entregada
por un sistema 6ptico compuesto por lentes, espejos, filtros y una lampara de
descarga de Hg como el que se observa en la Figura 3.5a. Este sistema forma

parte de un equipo conocido como alineadora de méscaras. La luz proveniente

4También existen fotoresinas positivas que mediante una coccién luego de la exposicién
se transforman en negativas y se revierte el patrén transferido.
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de la lampara es filtrada y distribuida uniformemente sobre el sustrato. El
modo mas comun es la litografia de contacto en el cudl un sistema mecanico
asegura que la mascara y el sustrato se encuentren paralelos y en intimo
contacto. De esta forma, el patron que posee la méscara produce una sombra
geométrica, bien definida, sobre la fotoresina. El equipo recibe el nombre de
alineadora de mascaras debido a la capacidad de inspeccionar la muestra y
permitir la alineacién entre ella y la méscara. Esto es un requisito para la

correcta construccion de dispositivos con varios pasos de litografia.

Tipicamente, las mascaras son de cuarzo debido a que el espectro de
transmision en la region UV es elevado. Existen otros modos de la litografia
con mascara como proximidad, de proyeccién o de cambio de fase pero no

los cubriremos en esta introduccidn.

En este trabajo de Tesis, haremos uso de la alineadora de mascaras EVG
620 del CMNB-INTI y emplearemos mascaras de cuarzo. El equipo cuenta
ademads con un accesorio que permite utilizar filminas de acetato comerciales

COMmo mascaras.

Litografia sin mascara

El otro sistema de litografia éptica que utilizaremos en este trabajo de
Tesis consiste en la escritura directa por laser. Un esquema simplificado del
equipo se puede apreciar en la Figura 3.5b. El sistema utiliza un laser con
emision en el UV para fotoactivar a la resina. Mediante un sistema éptico que
finaliza con un objetivo, se enfoca el haz sobre el sustrato y se lo desplaza
mediante un conjunto de piezoeléctricos en xyz para conseguir definir el
patron deseado localmente. El recorrido de los piezoeléctricos esta restringido
a unos pocos micrones por lo que el sistema cuenta con dos plataformas en xy
que permiten desplazar al sustrato distancias mayores. Tanto las plataformas
xy como los piezoeléctricos poseen sistemas de realimentacién basados en
interferometros 6pticos para poder determinar con precision nanométrica la

posicion del sustrato.

Ademas, estos equipos suelen contar con sistemas de vacio para sostener el

sustrato, campana de extraccion propia para evitar la adhesién de particulas
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mientras se escribe y un sistema de inyeccion de Ny en torno al objetivo que
permite determinar la posicion en z y corregir la distancia de trabajo frente
a una eventual modificacion en la topografia de la muestra. También este

sistema se suele emplear para el diseno de mascaras.

En la Tesis utilizaremos el equipo LDW 2000 de Heidelberg Instruments
del INL.

La Extraccién
. P aser i
Piezoeléctrico — de aire

N Objetivo /jj
Espejo elipsoidal 2

Interferémetro

Sustrato (

Soporte con vacio |

Espejo 1
Plataforma en y

Disipador Plataforma en x

Obturador
Espejo Sensor de
intensidad

f - Condensador
. 1itacion
Lente, mascara Filtros y redes de difraccién
y sustrato
(a) Alineadora de méscaras. (b) Sistema de escritura directa por

laser.

Figura 3.5: (a) Alineadora de méascaras. (b) Sistema de escritura directa por laser. Imédgenes
adaptadas de [41].

Finalmente, agregamos un comentario final sobre la resolucion. En lito-
grafia, la resolucién se define como la dimensién del menor detalle posible
mas la distancia al siguiente detalle litografiado. En otras palabras, la reso-
lucion es la dimension de la linea mas el espacio siguiente, conocida también

como pitch.

Ambos sistemas de litografia estan basados en éptica por lo que la resolu-
cion estd determinada por la teoria de difraccion. En el modo proximidad se
puede calcular mediante difraccion de Fresnel obteniendo la siguiente expre-
sién aproximada [ ~ 4/ A(g + %) donde A es la longitud de onda de maxima
sensibilidad de la fotoresina, g la distancia entre la méascara y el sustrato y
t el espesor de la resina [41]. Tomando los valores empleados en este traba-
jo de Tesis, A ~ 400 nm, asumiendo una distancia ¢ = 5 yum y un espesor
t = 4 pm, la resolucion resulta [ ~ 1.6 pm. Es decir, los detalles y disenos

que implementemos en este trabajo, estaran por encima de estas dimensiones
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cuando se utilice la litografia con maéscara.

En el caso de la litografia sin mascara, la escritura directa por laser pre-

senta un limite de resolucion levemente menor. La teoria indica que el laser

A
2NA

del objetivo (limite de difraccién de Abbe [43]). Tomando como criterio de

no podra enfocarse mas alla de d = donde NA es la apertura numérica
resolucion [ ~ 2d, una longitud de onda de 400 nm y una apertura numérica
de 1 (cerca de la méaxima para objetivos de aire) tenemos que la resolucién
del sistema de escritura directa es 0.4 um. Debemos considerar este niimero
como un limite ya que no consideramos el espesor de la resina y el cambio

de indice de refraccién.

3.2. Crecimiento de peliculas delgadas

Las técnicas de crecimiento de peliculas delgadas se pueden clasificar
segun el principio por el cudl consiguen extraer material de un blanco y
depositarlo sobre la muestra. Los dos grandes grupos son PVD y CVD. El
primero hace referencia al depdsito de material por la evaporacion fisica (Phy-
sical Vapor Deposition) mientras que el segundo al depdsito quimico del va-
por producido (Chemical Vapor Deposition). Aqui, s6lo nos centraremos en

la descripcién del primero.

La idea principal de estas técnicas es la eyecciéon del material del blanco, el
transporte por la camara de vacio hasta la muestra donde sucedera la reaccion
de crecimiento. Los mecanismos por los cuales se logran eyectar los atomos
del material pueden ser variados. Por ejemplo, en la técnica sputtering los
atomos del blanco se extraen por medio del bombardeo de iones de argén. En
la técnica evaporacion por haz de electrones el mecanismo es el calentamiento
del blanco mediante un haz de electrones. En la técnica de depédsito por laser
pulsado (PLD), la ablacién laser del material eyecta atomos o un conjunto
de ellos. En la técnica evaporacién térmica, el material se calienta hasta el

punto de fusiéon para transformarlo a su fase gaseosa.

En resumen, el proceso de crecimiento de un film se puede describir como

un proceso estadistico de nucleacién, controlado por la difusién superficial
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de los ntcleos, la formacién de una red de islas y el posterior llenado de
la red para proporcionar una pelicula continua. Detras de esta explicacion
simplificada, encontramos una serie de modelos cinéticos y termodinamicos
que clasifican al mecanismo de nucleacion y crecimiento en tres modos: mo-
do isla conocido como Volmer-Weber, modo capa tras capa conocido como
Frank-van der Merwe, y modo mixto o Stranski-Krastanov. Salvo crecimien-
tos epitaxiales o con control de capas atémicas (Atomic Layer Deposition),

el modo de crecimiento suele ser el de isla. En la Figura 3.6 se ilustran estos

tres modos.
.:a. ...... .\. ...... .m:%%% o.-..:o ....:............

(a) Formacion de islas. La interaccién entre los dtomos es mds fuerte que la
interaccion entre islas adyacentes o con el sustrato.

(b) Formacién de capas una sobre otra. La interaccién de los dtomos con el
sustrato es mayor que con regiones adyacentes.

(¢) Formacién de islas sobre las primeras capas formadas. Luego de las
primeras capas la interaccion entre a&tomos comienza a ser mas fuerte que
con la capa inferior.

Figura 3.6: Modos de crecimiento de un film delgado.

Para garantizar que los tnicos ntcleos que se depositan en la muestra
sean los del material eyectado, es necesario conseguir un buen nivel de vacio
dentro de la camara donde se realiza el depdsito. Los sistemas de vacio de
estas técnicas son de dos o tres etapas dependiendo de la presién de base
del proceso. Tipicamente, la primera etapa consiste en una bomba mecanica
preferentemente libre de aceite tipo roots o scroll seguida de una bomba tur-
bomolecular. Técnicas de crecimiento epitaxial por haces moleculares (MBE)
requieren niveles de vacio mas altos por lo que a veces cuentan con bombas

ionicas o trampas de nitrégeno liquido.
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3.2.1. Sputtering

La técnica de sputtering se basa en la ionizacion de atomos inertes para
la erosién de los blancos. Para ello se introduce un gas en la camara y se
aplica un campo eléctrico entre el dnodo, donde se coloca el sustrato, y el
catodo, donde se ubica el blanco (Figura 3.7). A partir de un momento dado,
se produce una descarga autosostenida mediante la reaccion de la Ecuacion
3.1. Asi, los atomos del gas inerte y aislante se iran ionizando, transformando
el medio en un gas conductor, es decir, un plasma. Mientras tanto, los iones
son acelerados por el campo eléctrico hacia el catodo liberando los atomos
del blanco y produciendo electrones secundarios. Estos tltimos electrones
también favorecen a esta cascada de reacciones que mantienen la descarga.
El otro mecanismo que sucede dentro de un plasma es la excitacién (Ecua-
cién 3.2). Este mecanismo, ademds de ensanchar el espectro de energias de
las especies, es el que causa la emision de fotones de la descarga glow por
medio del decaimiento de las especies excitadas. Los detalles de la fisica de
la descarga autosostenida implican la descripcién de los modelos de Paschen

y Townsend [44], tarea que escapa a los objetivos de esta introduccion.

e +Ar — Ar" +2¢~  (Ionizacién) (3.1)
e +X — X" +e  (Excitacién) (3.2)

Sistema de
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Sensor de =]' |= ,
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oo .
.

Plasma ', T .
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Figura 3.7: Sistema de sputtering para crecimiento de peliculas delgadas.

Las presiones involucradas en esta técnica deben permitir que las especies
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atraviesen la cdmara por lo que se busca que el camino libre medio (A) sea
comparable a las dimensiones de la misma. Mientras la presion sea baja, i.e.
<1 mTorr, el camino libre medio de los iones acelerados es suficiente para
cruzar la camara e incidir sobre el blanco®. De esta forma, el golpe de los
iones de alta energia arranca el material del blanco y los a&tomos atraviesan la
camara para luego ser adsorbidos en la superficie de la muestra. Tipicamente,
los depdsitos se realizan a entre 0.1 y 10 mTorr dando lugar a A del orden
de los centimetros. Para registrar estas presiones los sistemas de sputtering
cuentan con sensores que trabajan en todo el rango de presiones hasta 0.1

mTorr o menos. Estos son sensores Pirani y de catodo frio, por ejemplo.

Una de las ventajas de esta técnica es la posibilidad de depositar tan-
to materiales conductores como Ti, Al, Cu o aleaciones mas complejas y
materiales aislantes como 6xidos o nitruros. Esta versatilidad se debe a la
capacidad de intercambiar la fuente que polariza los blancos. Los materiales
conductores es posible depositarlos mediante DC o RF. En cambio, resulta
imposible depositar materiales aislantes mediante el modo DC debido a la
carga generada sobre el blanco. En la mayoria de los sistemas comerciales
de sputtering la fuente de RF es operada a 13.56 MHz y posee una caja de

impedancias para optimizar la transferencia de potencia al plasma.

La configuracién preferencial de esta técnica, conocida como magnetron
sputtering, se vale de un iman ubicado detras del blanco para confinar los
electrones secundarios sobre el mismo. Esto ayuda a aumentar la tasa de
ionizacion lo que conduce a un aumento de la contribucién de los iones a la
corriente. En consecuencia, aumenta la tasa de depdsito y permite realizar

los depésitos a baja potencia (~1 kW).

En este punto vale citar algunos aspectos importantes del sputtering. Sig-
mund en 1969 desarrollé la teoria del mecanismo de sputtering en gran acuer-

do con resultados experimentales [45]. De su trabajo, lo primero a destacar es

5En rigor, para evaluar si los iones pueden alcanzar la muestra se deben considerar
las dimensiones de la cadmara. Ignorando la existencia de especies cargadas y tratando
a las particulas como esferas rigidas, el camino libre medio puede calcularse como A\ =
m con R la constante de los gases ideales, T' la temperatura de la camara,
r1,2 el radio de los 4tomos reactivos y de la muestra, N4 el nimero de Avogadro y P la
presién [44].
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la dependencia de la produccién del mecanismo de sputtering con la energia.

La produccién o rendimiento de sputtering (sputter Yield) se define como

S = dtomos removidos
iones incidentes

esto es, ~400 eV, S es proporcional a la energia. Esto es importante ya que

. En el rango de energias donde trabajaremos nosotros,

en el caso de bombardeo con Ar™ (de carga le), las energfas de los iones son
directamente la tension aplicada entre los electrodos, es decir £ = ¢qV'. De
esta forma, resulta facil relacionar S con la tension del proceso. En la Figu-
ra 3.8a se muestra la relacién general que existe entre la produccién S y la
energia F. En la Figura 3.8b se ejemplifica con argén que es el que usaremos
en este trabajo de Tesis.

Otro aspecto importante es la dependencia de S con el material del blan-
ULO—( Mﬂg:f;i%z:)g con Uy la energia de

sublimacién del material y M las masas del ion y de los atomos del blanco.

co. En el mismo rango de energias, S o

El primer factor hace referencia a la energia que el ion debe transferir para
desligar un atomo de la superficie mientras que el segundo factor hace refe-
rencia a la eficiencia de esa transferencia segin las masas de cada especie.
En la Figura 3.8¢ podemos ver como S varia para cada elemento, en fun-
cién del nimero atémico. De la figura, comparando los materiales entre si,
podemos inferir que la produccion crece consistentemente a medida que se
van llenando los orbitales electrénicos d de los atomos. Este comportamiento
explica porqué al depositar Au o Al tendremos una mayor tasa de depdsito
que al depositar Ti. En esta misma direccién, podemos mencionar el cambio
que se produce en la tasa de depdsito cuando realizamos sputtering reactivo.
Cuando el depésito es reactivo con iones de argén y oxigeno y partimos de
blancos metélicos, la tasa de depdsito disminuye cuando la presion parcial de
oxigeno aumenta. Cuando la presién parcial de oxigeno es alta, la superficie

del blanco se oxida y la tasa disminuye marcadamente [46].

Por tltimo, se sabe que para magnetron sputtering la relacion I-V del
plasma sigue una ley de potencias segin I = kV™ donde n un factor que
depende de cuan eficiente sea el confinamiento de los electrones secundarios
por el campo magnético [46]. Teniendo en cuenta que los equipos permiten
controlar la corriente, la tensién o la potencia podemos también enunciar que

P = IV = kV™" Relacionando esta observacién con lo dicho al comienzo,
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podemos ver que al aplicar mayor potencia sobre el plasma, tendremos mayor
tension y, por consiguiente, mayor energia tendran los iones que impacten
sobre el blanco. Como resultado tendremos mayor produccion S o, en otras

palabras, un aumento en la tasa de deposito.
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Figura 3.8: (a) Produccién de sputtering S en funcién de la energia E. (b) S vs. E para
diferentes blancos bombardeados con iones de Ar. (c) S en funcién del nimero atémico.
Iméagenes tomadas de [47].

Finalmente, mencionamos algunos de los accesorios de gran utilidad que
caracterizan a los sistemas de sputtering (Figura 3.7). Los equipos poseen
obturadores para evitar que se deposite material sobre la muestra durante

la limpieza de los blancos o durante el comienzo del plasma cuando aun es
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inestable al descarga. Ademas cuentan con un soporte calefactor para realizar
el depdsito en temperatura y conseguir peliculas cristalinas. Asimismo, todo
el equipo esta refrigerado. La gran cantidad de colisiones que ocurren sobre el
blanco y la muestra, elevan su temperatura, ocasionando efectos indeseados
como dilatacion de los materiales, coccion indeseada de fotoresina o cambios
de estructura cristalina, entre otros. Por otro lado, la entrada de gases no
solo esta dedicada al ingreso del gas inerte a la camara sino que es habitual
insertar gases reactivos para realizar peliculas de determinados compuestos.
Tal es el caso de este trabajo de Tesis donde depositaremos didxido de titanio

a partir de un blanco de Ti y una atmoésfera rica en oxigeno.

Otra ventaja de estos sistemas es la posiblidad de invertir la polaridad
de la tensién entre el blanco y la muestra. De esta manera, los iones colisio-
nen sobre la muestra causando la erosion de la misma. Frecuentemente, esta

opcion se utiliza para limpiar el sustrato antes de depositar el film.

Esto motiva la introduccién de las técnicas de ataque ya que el bombardeo
de iones es uno de los principales mecanismos involucrados en los ataques por

plasma.

A lo largo de esta Tesis empleamos los equipos Timaris FTM de la em-
presa Singulus del INL y Auto 500 de la empresa BOC Edwards del CMNB-
INTI.

3.3. Técnicas de ataque a superficies

Las técnicas de ataque a superficies se utilizan para erosionar quimica-
mente o fisicamente areas desprotegidas. Ya sea para limpiar superficies o
atacar sustratos para definir un contacto en la muestra las técnicas de ata-
que constituyen la base de cualquier fabricacion. Una simple clasificacién
permite diferenciar a las técnicas en ataques por via humeda y ataques por
plasma. La primer clase hace referencia a reacciones quimicas entre una so-
lucion liquida y la muestra sélida de tal forma que se generan productos
solubles. La segunda clase también hace referencia a reacciones quimicas pe-

ro en este caso el reactivo es un gas que ataca a la muestra sélida. En este
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ultimo caso, se suele utilizar un plasma para aumentar la tasa de reaccion o

inclusive asistir la reaccién con un haz de iones pesados [48].

El aspecto més importante de estas técnicas es la selectividad, es decir,
la capacidad de atacar un material determinado sin modificar a otros. En
la bibliografia podemos encontrar ataques estandar o recetas ya estudiadas
para cada material. Williams et al., en sus dos reviews, uno de 1996 [49]
y otro de 2003 [50], cubren un gran porcentaje de la inmensa variedad de
ataques existentes. Vale aclarar que las proporciones de los componentes en

las soluciones pueden variar levemente segiin el autor.

3.3.1. Ataque humedo

El primer ataque que describiremos se denomina “limpieza estandar” SC1
(por sus siglas en inglés) o RCA1 por haber sido desarrollada por la empresa
RCA en la década del ’60. Consiste en una solucion de perdxido de hidrégeno,
amoniaco y agua segun las proporciones HyO5(30 %):NH,OH(29 %):H,O =
1:1:5. Para aplicar esta solucién se sumerge la muestra durante 10 min en
un bano de SC1 a 70 °C. Este ataque se suele utilizar junto con el SC2 o
RCA2, una solucién de acido clorhidrico, peréxido de hidrégeno y agua en
proporciones HC1(37 %):H202(30 %):H20O = 1:1:8 que se aplica sobre la mues-
tra durante 10 min a 80 °C. El objetivo de estas dos soluciones es remover
isotrépicamente todo tipo de residuos organicos y particulas metélicas adhe-
ridas a la superficie. Las particulas sobre el sustrato son removidas mediante
su oxidacién y posterior disolucion o bien por ataque de la superficie a la que
se adhieren. Itano et al. demostraron en [51] que controlando el pH de las
soluciones SC1 y SC2 es posible modificar el potencial entre la superficie y
las particulas removidas, evitando su redeposicion. Las dos soluciones SC1 y
SC2 modifican levemente la superficie de la muestra y, en caso de Si, algunos
A de 6xido de silicio crecen en la superficie. En nuestro caso, trabajaremos
mayormente sobre sustratos aislantes de Si con éxido térmico por lo que el

SiO, crecido no serd un inconveniente.

Por ultimo, el acido fluorhidrico (HF') es un ataque tipico empleado para

remover 6xido de silicio y metales como Ti o Al isotropicamente. Las tasas



3. Técnicas de fabricacién 43

de ataque suelen ser elevadas atin con diluciones 25:1 de HoO:HF (49 %), por
ejemplo, a temperatura ambiente la tasa es 9.7 nm/min para el SiO, térmico
[50]. Las reacciones quimicas involucradas en este ataque pueden encontrarse
en [52]. A diferencia de las técnicas anteriores que se aplican en recipientes de
vidrio soda-lime basados en SiOy (vasos de precipitado, cristalizadores, etc.),

en esta técnica debemos emplear recipientes de polietileno o teflon (PTFE).

3.3.2. Ataque por plasma

Los ataques por plasma se valen del mecanismo de bombardeo de iones.
Los equipos donde se llevan a cabo los ataques son similares al de la Figura
3.7. Usualmente, la opcién de acelerar los iones con un campo eléctrico DC
no es deseada ya que puede danar la muestra por acumulacién de carga. En
su lugar se utiliza campo eléctrico de RF (13.56 MHz) conectado al soporte
de la muestra. Al igual que en la técnica sputtering, el gas inerte que ingresa
a la cAmara es ionizado para crear el plasma que contiene diferentes especies:
atomos o moléculas excitadas, ionizadas y neutras. En algunos casos, se suele
suministrar un gas precursor para dar lugar a reacciones quimicas que le den
un caracter selectivo al ataque. Esta estrategia es la empleada en la técnica
RIE (Reactive Ion Etching). En este trabajo de Tesis, el ataque por plasma

sera utilizado en equipos disenados para sputtering.

ITon milling

En la técnica ton milling la muestra no esta en contacto con un plasma
por lo que no pertenece estrictamente a esta categoria. Sin embargo, el meca-
nismo que utiliza la técnica es la erosion por bombardeo de dtomos, es decir,
sputtering. Como veremos, el ataque es anisotréopico y, a diferencia de los
ataques anteriores, no es selectiva. Esto puede significar una ventaja cuando
se trabaja con aleaciones que son dificiles de atacar por técnicas selectivas co-
mo ataques himedos o RIE. El mecanismo de esta técnica es completamente
fisico ya que se suele bombardear con iones de gases inertes como Ar, Xe, etc.
En la Figura 3.9 se esquematiza el equipo de esta técnica. En una camara de

descarga, los atomos del gas inerte son ionizados mediante el bombardeo de
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electrones. Un filamento caliente (cdtodo) funciona como fuente de electro-
nes que son colectados por el &nodo ubicado junto al electroiman. Un campo
magnético se usa para confinar a los electrones y aumentar la probabilidad
de ionizacién. Las colisiones entre los electrones y los atomos del gas generan
el plasma. Las grillas de Kaufman se encargan de formar el haz de iones [53].
Los iones positivos son repelidos por el anodo y son confinados por la grilla
pantalla (a un potencial similar al del cdtodo, menor al del dnodo). Luego,
la grilla de aceleracion es polarizada negativamente para extraer los iones y
brindar aceleracion para incidir sobre la muestra (colocada a tierra). A conti-
nuacion, se coloca un neutralizador que introduce electrones para equilibrar
la carga positiva de los iones. La grilla de aceleracién repele a los electrones
evitando que ingresen a la camara de descarga. El neutralizador no busca
recombinar los iones sino balancear la carga para evitar que los materiales
dieléctricos que pueda contener la muestra no acumulen carga. La energia
final de los iones resulta similar a la que poseian dentro de la camara de

descarga.

Grilla pantalla _Grj|la de aceleracién

Electroiman Neutralizador

Camara de descarga
(anodo)
Fuente de electrones

(catodo)

!
Sistema de vacio

Figura 3.9: Ilustracion del equipamiento utilizado en la técnica ion milling.

Esta técnica, no es selectiva y ofrece tasas de ataque bajas (10 a 100
nm/min segin la energia de ligadura de la muestra). No obstante, presenta
varias ventajas. En primer lugar, la corriente y el voltaje del haz se pueden
controlar independientemente para ajustar la energia de los iones y la tasa
de ataque. En segundo lugar, el soporte de la muestra se puede inclinar
y rotar para modificar el dngulo de ataque y conseguir uniformidad. Esto

resulta particularmente util para remover la redeposicion que se produce
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al erosionar las muestras en incidencia précticamente normal (6 ~ 100°).
Por otro lado, debido a que la especie gaseosa es un gas noble puro, se
puede incorporar un detector de composicién elemental SIMS (Secondary lon
Mass Spectroscopy) en algun lugar de la linea de extraccién para reconocer

el material que estd siendo erosionado.

En el Capitulo 6 usaremos el equipo Nordiko 7500 del INL junto con la

colaboracién de Ricardo Ferreira y Elvira Paz.

3.4. Empaquetamiento de IC y dispositivos

electronicos

En esta Seccién describiremos el proceso de encapsulado general que se
aplica en la industria de los semiconductores y que fue empleado en el trabajo
de esta Tesis doctoral para empaquetar los dispositivos fabricados y poder

estudiarlos en entornos fuera del laboratorio.

Basicamente, la etapa de empaquetamiento parte de la oblea con el IC ya
fabricado y se divide en tres fases: el corte de la oblea (dicing), la soldadura

de alambre (wire-bonding o WB) y la proteccion con resina epoxi (molding).

3.4.1. Corte de oblea

La primer fase consiste en el corte preciso de la oblea de silicio para
separar los IC replicados en toda la superficie del sustrato. El corte se realiza
con un motor tipo spindle que hace girar un disco diamantado a 30000 rpm.
Con el objetivo de reducir las vibraciones y lograr un corte mas preciso estos
motores utilizan un colchén de aire y carecen de bujes y asientos para su rotor.
Los discos empleados en este trabajo de Tesis producen un corte de ~50 pm
de ancho. Para lograr el corte correcto de la oblea debemos determinar la
profundidad del corte. El disco debe penetrar en la oblea sin cortarla por
completo de tal forma de evitar el desprendimiento de los fragmentos de
silicio. Por ejemplo, para una oblea de 500 pym de espesor, el corte debe

tener una profundidad de 475 ym aproximadamente. En cuanto a la oblea,
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es sujetada por una cinta adhesiva y, a su vez, la cinta es sujetada por vacio
para evitar que el sustrato se mueva durante el corte. Con el fin de evitar un
aumento de temperatura en la oblea se inyecta un fluido refrigerante sobre la
region del corte. Por ltimo, para evitar que los dispositivos se danen por la
presencia del fluido o por la redeposicion de residuos del corte se coloca una
resina de proteccion sobre toda la oblea. En la Figura 3.10 se esquematiza el

diagrama de flujo del proceso de empaquetamiento.

> >

Oblea Sujecion con adhesivo

Corte con disco
diamantado

PO e A

| >
Colocacién en
marco metélico

> Lot s ==

Seleccién de die Wire-bonding

Figura 3.10: Proceso de empaquetamiento. La oblea con los dispositivos fabricados es
cortada con un disco diamantado. Luego, cada die es fijado a un marco metélico. El
proceso continda con la conexién eléctrica por WB.

Una vez finalizado el corte completo de la oblea, cada fragmento o die es
colocado en un marco metélico que determinara el tipo de encapsulado que
tendra el componente (DIP, SOIC, TSSOP, QFN, etc.). Luego, mediante la

técnica de WB se realizan las conexiones eléctricas entre el die y el marco.

3.4.2. Soldadura de alambre termosonica

La soldadura de alambre, WB, es una etapa fundamental para el uso de
los dispositivos y sus aplicaciones. Si bien no es la tinica variante para realizar
las conexiones eléctricas entre el die y el encapsulado, hoy en dia, mas del
90 % de las interconexiones entre un IC y el marco metélico son realizadas
por WB termosénico [54] (otras variantes son las técnicas Flip-Chip, TAB o
Ribbon- Wire-Bonding).
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El proceso que describimos a continuacién se aplica al WB termosénico
para bola (ball bonding). Tradicionalmente esta tecnologia fue desarrollada
para soldar alambres de Au pero debido a su elevado precio alternativas co-
mo el Cu son exploradas [55]. Los pads de soldadura para estos materiales
pueden ser de Au, Al, Cu, Ag, Pd, Ni, entre otros. La unién mecéanica que-
da conformada por la formacién de aleaciones entre ambos materiales luego
de fundirse. La fundicién se produce por la absorcién de energia térmica
y mecanica aplicadas durante el proceso de soldadura por ultrasonido. La
energia es transmitida por una herramienta, denominada capilar, que sirve
de guia para el alambre y que soporta una bola de Au. Al presionar la he-
rramienta, el transductor de ultrasonido entrega la energia a través de una
vibracién tipicamente de 60 kHz con una amplitud determinada por el ope-

rador (algunas maquinas de soldadura llegan a operar a 125 kHz).

El material del capilar junto con su longitud determinan cémo se trans-
mite la energia al extremo donde se aloja la bola. Al mismo tiempo que se
aplica la vibracién y la compresion, se calienta la muestra mediante una base
calefactora para facilitar la unién de los materiales. Esto permite reducir la
energia ultrasonica aplicada minimizando el riesgo de danar la muestra. La
sinergia de estos dos mecanismos hacen que se conozca a esta tecnologia de

WB como termosénica.

La descripcion detallada del proceso de WB es como sigue: el proceso
comienza con el alambre enhebrado en el capilar como se muestra en la Fi-
gura 3.11a. A partir del excedente de alambre se crea la bola mediante una
descarga eléctrica controlada que es proporcionada por un electrodo que se
posiciona debajo del alambre 3.11b. Este proceso es llamado EFO FElectrical
Flame-Off%. Durante la descarga se eleva la temperatura del alambre lo su-
ficiente para fundir el material y permitir que se aglomere en forma de bola,
libre de aire en su interior. El tamano de la bola estda determinada principal-
mente por dos variables: la longitud del alambre excedente y duracién de la
descarga. Con el proceso calibrado, la bola se funde y se aloja en la boca inte-

rior del capilar, Figura 3.11c. El capilar desciende hasta el pad de soldadura

6Se denomina Flame-Off en contraposicién a las primeras técnicas que lograban fundir
el material mediante el uso de torchas de hidrégeno y oxigeno.
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(a) Alambre enhebrado en  (b) La descarga EFO forma  (c) El capilar captura la
el capilar. la bola libre de aire. bola, la posiciona en su
interior y desciende al sitio
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configuradas. donde soldaremos la cuna. para la segunda soldadura.

Suplemento

I N

/N

(g) El capilar es retirado una (h) El alambre se quiebra y (i) El ciclo vuelve a
distancia determinada y se la soldadura finaliza dejando comenzar. La proxima
vuelve a retener el alambre. un suplemento de alambre. descarga EFO formard una

nueva bola.

Figura 3.11: Proceso de wire-bonding. Paso a paso: desde la formacion de la bola hasta la
soldadura de la cufia (wedge) en el pad del encapsulado.

y aplica una fuerza F' y un pulso ultrasénico US por un tiempo dado t sobre
la bola, Figura 3.11d. En este punto, la compresion producida por la fuerza

F' comienza a unir ambos materiales. Al mismo tiempo, durante la primera
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parte de la unién la energia ultrasénica ayuda a dispersar contaminantes y
facilita la maduracion de la soldadura en combinacién con la energia térmi-
ca. Esta combinacién también permite que la energia del pulso ultrasénico
se mantenga lo suficientemente pequena como para minimizar el dano en el

dispositivo.

Luego del tiempo t, el alambre se libera y el capilar retrocede para des-
plazarse al siguiente pad para soldar la cuna o wedge, Figura 3.11e. Una vez
en la posicion deseada el capilar desciende y vuelve a aplicar una fuerza y
un pulso ultrasénico durante un tiempo dado, Figura 3.11f. Luego de punzar
el alambre, el capilar retrocede una distancia determinada y vuelve retener
al alambre, causando su ruptura 3.11h. Esta tltima distancia recorrida fija
la longitud del suplemento que dara lugar a la nueva bola en la siguiente

soldadura.

En la Figura 3.12 se muestra la conexién eléctrica que se consigue me-
diante la técnica de WB de bola. Para evaluar si el proceso configurado es
exitoso y confiable se realizan ensayos de traccion y de esfuerzo de corte sobre
el alambre y ambas uniones, respectivamente. En caso de una soldadura débil
pueden presentarse el levantamiento de bola (1) o bien levantamiento de la
cuna (2). En caso de ser exitoso, los modos que se esperan son el quiebre de
cuello en la bola (3) o el quiebre del alambre en plena extensién por exceso

de tensién (4).

Bola
(Ball)

Figura 3.12: Resultado del proceso de wire-bonding. Se marcan los puntos donde se mani-
fiestan los quiebres de la soldadura.

En el Seccion 10.1 trabajaremos con un sistema de WB Au-Al, donde el
alambre de oro serd soldado sobre una estructura de metalizacién de aluminio.
Este sistema presenta en las uniones diferentes compuestos metélicos Au,Al,

que dan lugar a la soldadura. Estos compuestos surgen durante el proceso de
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WB y contintian forméndose durante las siguientes fases del empaquetamien-
to por los incrementos de temperatura. Son mecanicamente fuertes y buenos
conductores eléctricos. El mayor problema que presentan es la generaciéon de
huecos de vacancias conocidos como Kirkendall’s voids. Los dtomos de Au o
Al migran por difusién més rdpido en una regién que en otra haciendo que
las vacancias se acumulen y formen huecos. Estos huecos, al igual que los
diferentes compuestos, alteran la estructura de las uniones ocupando més o
menos volumen. Si bien estas aleaciones son necesarias e inevitables al soldar
Au-Al, el sistema es proclive a fallas del tipo (1) y (2). Es por ello que es
fundamental determinar el tipo de falla presente luego de haber calibrado el

proceso de WB.

También en la Seccién 10.1 trabajaremos con un sistema de WB mono-
metalico Au-Au. Este sistema es extremadamente confiable. No existen cre-
cimientos intermetdlicos como en el sistema Au-Al, no se corroe y tampoco
sufre de otro tipo de degradaciones que si sufren otras aleaciones. Notable-
mente, una soldadura Au-Au pobre mejora su resistencia con el tiempo y la
temperatura [56]. Por otro lado, Palmer et al. han probado conexiones Au-
Au durante 1000 h a 500 °C y no han encontrado degradacién en las uniones
[57]. También es posible soldar Au-Au mediante wedge WB ultrasénico a
temperatura ambiente [54]. De todas formas, el oro suelda mejor y con alto

rendimiento asistiendo el proceso con temperatura.

3.4.3. Colocaciéon de la resina epoxi

La tultima fase del empaquetamiento es la colocacion del encapsulante.
Una vez realizadas las conexiones eléctricas, se coloca la resina epoxi para
conformar la estructura del chip. De esta forma, el chip queda protegido
frente al dano fisico y es facil de manipular por el ser humano o maquinaria
automatica pick-and-place para su integracién en circuitos y PCBs. En la

Figura 3.13 se muestra un corte transversal del integrado ya empaquetado.

Las resinas epoxi son polimeros con grupos epoxi que luego de endure-
cer presentan alta resistencia mecanica, eléctrica y térmica. El proceso de

endurecimiento consiste en el curado de la resina a través de una homo-
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Soldadura de alambre

[———
_J Molde de resina

Cuadro metélico

(a) Dispositivo soldado en un (b) IC encapsulado con resina
encapsulado de cavidad abierta epoxi.
DIP-16.

Figura 3.13: Ultima fase del empaquetado. (a) Luego de haber realizado las conexiones
eléctricas mediante WB se coloca la resina epoxi. (b) Corte transversal de un IC encapsu-
lado.

polimerizacién (resina de un compuesto) o una copolimerizacién (resina de
dos compuestos). En el presente trabajo, utilizaremos para empaquetar una
resina epoxi de dos compuestos. Es decir, la preparacién de la resina la reali-
zaremos con dos componentes, la resina propiamente dicha y el endurecedor.
Durante el curado de la resina epoxi se produce el entrecruzamiento de las
cadenas poliméricas mediante el catalizador (endurecedor). Tipicamente, el
endurecedor suele ser una poliamina, como la trietilentetramina (TETA), que
una vez mezclada con la resina acelera la reaccion de entrecruzamiento libe-
rando calor y produciendo un aumento de temperatura (reaccién exotérmica).
La relacién m/m o V/V depende de cada par polimero-endurecedor y por
ende estd determinada por el fabricante. En algunos casos, la reaccion no
libera el calor suficiente para producir el entrecruzamiento total por lo que

se suele aplicar temperatura para evitar inhomogeneidades.

Vale aclarar que para los casos de fabricacién a pequena escala, prue-
bas de concepto o dispositivos de I+D se utilizan encapsulados comerciales
de cavidad abierta ya que poseen conexiones internas estandarizadas entre
los pads de soldadura y los pines externos. Estas conexiones son pistas de
1 - 10 um de espesor de Au depositadas por técnicas de pelicula gruesa
como serigrafia. Tipicamente estos soportes son plasticos o ceramicos como
los formatos LTCC (Low Temperature Co-fired Ceramic), DIP (Dual In-line
Package), SOIC (Small Outline Integrated Circuit), entre otros.
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Capitulo 4
T'écnicas de caracterizacion

En este trabajo, empleamos diferentes técnicas de microscopia para ca-
racterizar films delgados o las muestras fabricadas. Por un lado, la caracteri-
zacion de espesores y superficies se realizéo mediante microscopia electréonica
de barrido y de transmisién (SEM, STEM y TEM), y microscopia de fuerza
atémica (AFM). Al mismo tiempo, para observar cortes transversales de los
dispositivos fabricados fue necesario acudir a un microscopio de doble haz
con un haz de iones enfocados (FIB). En cuanto a la caracterizacién eléctrica
de los dispositivos, realizamos curvas de corriente-tensiéon (I-V') y capacidad-

voltaje (C-V') en estaciones de prueba o en ambientes con radiacién ionizante.

4.1. Técnicas de microscopia

Las técnicas de microscopia permiten resolver detalles de las muestras
fabricadas en diferentes escalas, desde los milimetros a hasta algunos angs-
troms. Para ello cada una se basa en un tipo de interaccién particular. Por
ejemplo, las microscopias de sonda operan en la escala atémica y es posi-
ble sensar la presencia de dtomos individuales valiéndose del potencial de
Lennard-Jones que modela la interacciéon entre los atomos de la sonda y la
superficie. Las microscopias electrénicas de barrido trabajan en el rango de
los nanémetros y se basan en la interaccién de los electrones con los ntcleos

y las nubes electrénicas de los atomos del material. Las técnicas de rayos X
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se basan en la interaccién de la radiacién electromagnética con la materia.
En los ultimos dos casos mencionados, la energia de la particula incidente
(electrones o fotones) determina el volumen y los mecanismos de interaccion

con la materia.

4.1.1. SEM

En la microscopia electrénica de barrido (SEM por sus siglas en inglés)
los electrones emitidos atraviesan una serie de lentes magnéticas para ser
enfocados sobre la muestra. En la Figura 4.1a se ilustra la configuracién del
microscopio. La fuente emite electrones monoenergéticos, de baja dispersion,
de algunos eV. A lo largo de la columna son acelerados hasta alcanzar energias
entre 1 a 20 keV tipicamente. Las bobinas de barrido son las encargadas de
desplazar el haz sobre el plano de la muestra. Electrones y fotones se emiten
en cada posicion donde se enfoca el haz y, posteriormente, son detectados. En
la imagen de la Figura 4.1b se muestran las particulas generadas a partir de
las interacciones. Los electrones secundarios forman la imagen SEM conven-
cional, los electrones retrodispersados también pueden formar una imagen,
los rayos X se usan para analisis de composicion, la luz emitida se conoce co-
mo catodoluminiscencia y los electrones absorbidos se miden como corriente

inducida por el haz de electrones a través de un colector.

El mecanismo de interacciéon de los electrones incidentes puede ser la
dispersién elastica o inelastica. La dispersién elastica no transfiere energia a
los atomos de la muestra. Estos electrones, si son dispersados con un angulo
mayor a 90° se denominan electrones retrodispersados (BSE) y a partir de
ellos se pueden formar imagenes de la muestra que brindan informacién en
profundidad, mas alla de la superficie, debido a que portan mayor energia.
Por otro lado, los electrones que interactian inelasticamente dejan parte de
su energia en los atomos del material, precisamente, en las nubes electronicas.
Como resultado, los dtomos son ionizados o excitados produciendo electrones

secundarios (<50 eV), fotones o rayos X.

Debido a la baja energia, solo los electrones secundarios generados en los

primeros nanémetros de la muestra logran escapar de la superficie. Por este
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Figura 4.1: Microscopia electrénica de barrido. SE: electrones secundarios. BSE: electrones
retrodispersados. AE: electrones Auger. ET: detector de SE. Imdgenes adaptadas de [58].

motivo, la imagen de SEM se forma mediante un detector que mantiene una
diferencia de potencial de varios kV con el sustrato. Este detector recibe el

nombre de sus inventores Everhart-Thornley (ET).

La forma y profundidad R del volumen de interaccion (Figura 4.1b) de-
pende del nimero atémico del material, de la densidad p (g/cm?®) y de la
energia de los electrones primarios E (keV): R = M en cm [58]. A
mayor energia, mayor penetracién. Por ende, una imagen de SE con poca ace-
leracion, por ejemplo ~1 kV, dard informacién sobre la superficie, mientras
que una imagen de BSE de alta aceleracion dara informacion sobre el interior
del film. El contraste en las imdgenes de SE depende fuertemente del angulo
de observacion y de la rugosidad de la muestra més que del nimero atémico.
En cambio, las imagenes de BSE si son mas sensibles al nimero atémico y
menos a la rugosidad de la superficie. La resolucion de esta técnica es del
orden de los 10 nm.
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4.1.2. STEM y TEM

El microscopio electrénico de transmisién de barrido (STEM) funciona
con el mismo principio que el microscopio electrénico de barrido normal
(SEM): formando un haz de electrones enfocado, se escanea la muestra mien-
tras se recoge la senal deseada para formar la imagen. Sin embargo, a dife-
rencia de SEM donde los electrones secundarios o retrodispersados se deben
colectar sobre el detector, en STEM se detectan los electrones transmitidos.
Para este tipo de microscopias se utilizan muestras delgadas para disminuir
la atenuacién del flujo de electrones. Una de las ventajas clave de STEM
es tener multiples detectores operando simultaneamente para recolectar la
maxima informacién posible de cada barrido Figura 4.2. Un detector de cam-
po claro (BF) detecta el haz transmitido y por ende orificios en la muestra
aparecen brillantes, mientras que un detector de campo oscuro (ADF) ex-
cluye el haz transmitido y los agujeros aparecen oscuros. Cada detector de
transmision de STEM proporciona una visién diferente y complementaria de
la muestra. Otra de las ventajas consiste en el uso de tensiones de acelera-
cién (tensiones de columna) elevadas. Esto se traduce en un aumento de la
penetracion en la muestra o, lo que es lo mismo, se pueden tolerar muestras
mas gruesas. Pero la consecuencia més importante es la disminucion de la
longitud de onda del electron conduce a una resolucién espacial mas alta y a
la capacidad de ver configuraciones atémicas dentro de nanoestructuras [59].
Recordemos, que la energia de un electréon libre se puede calcular usando la
relaciéon de De Broglie £ = ¢V = 2o B g decir, \ 1/\/7 por lo

2m . 2mA%)
que a mayor tension, menor longitud de onda. Por otro lado, la resolucion, al
igual que en 6ptica, se determina a partir de un criterio. Tomando el criterio
de Abbe d = % y usando la relacién de De Broglie tenemos d ~1 nm a 20
kV (A ~0.0087 nm) con aperturas numéricas de 0.01 tipicas de los sistemas

magnéticos.

En el Capitulo 6 haremos uso de esta técnica con un detector de campo
oscuro con forma de anillo. La técnica se conoce como HAADF por High-
Angle Annular Dark Field y brinda un excelente contraste con el nimero
atémico Z. El principio de adquisicion de imédgenes de esta técnica descansa

en los fundamentos de la formacién de imagenes incoherentes con electro-
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Figura 4.2: Esquema de un microscopio STEM. Imagen adaptada de [61].

nes dispersados en un gran angulo y la dependencia de la seccién eficaz de
dispersién con Z [60].

En cuanto a la configuracién, la microscopia TEM es bastante similar a la
STEM. La principal diferencia es que se utilizan tensiones en la columna de
aceleracion del orden de los 200 kV. Esto conduce a una mejora considerable
de la resolucién pudiendo resolver la red cristalina en equipos de HRTEM
(High Resolution TEM). Por otro lado, en TEM si se coloca un detector en el
plano conjugado del objetivo (back focal plane) podemos ver la transformada
de Fourier de la estructura del material, es decir, el patrén de difraccion. La
otra diferencia se basa en el mecanismo de formacion de imagen. En STEM,
el haz convergente de electrones que barre la muestra posee una cintura de
unos pocos angstroms. En cambio, en TEM, el haz es paralelo e incide sobre

gran parte de la muestra segin el campo observado.

En cuanto a la resolucion en TEM, también podemos recurrir a la relacion
de De Broglie. Sin embargo, las aceleraciones del orden de 100 kV obligan al
electréon a acercarse a la velocidad de la luz por lo que debemos corregir la

expresion teniendo en cuenta efectos relativistas [62]. De esta forma:

h

\/ 2mogV (1+ 52 )

donde mg es la masa del electron en reposo, ¢ la velocidad de la luz, ¢ la carga

A ~
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del electrén, h la constante de Planck y V' la tension de la columna. Para
una tension de 200 kV, A ~0.0027 nm. Nuevamente, utilizando el criterio de
Abbe, la resolucion resulta ~0.2 nm. Esta valor debe ser considerada como
limite ya que los sistemas de TEM poseen aberraciones que perjudican la

resolucién.

4.1.3. FIB

Un equipo de FIB (Focused Ion Beam) utiliza un haz de iones enfocado
para observar y erosionar la muestra. El principio de funcionamiento es si-
milar al SEM con la diferencia de que la fuente no es de electrones sino de
iones. La fuente suele ser de galio por varios motivos. En primer lugar, por
el bajo punto de fusion. Esto permite que la fuente sea de estado sélido y
que durante su operacién sea calentada para pasar a fase liquida y asi poder
ionizar los atomos para luego acelerarlos. En segundo lugar, su masa es lo su-
ficientemente pesada como para erosionar (local milling) elementos pesados
pero no tan pesada como para destruir la muestra inmediatamente. Final-
mente, el galio se puede distinguir facilmente de otros elementos, por lo que
si ocurre implantacion, es relativamente facil filtrar el galio del analisis de la

muestra.

Tener como un instrumento unicamente con FIB tiene como desventa-
ja la constante erosion de la muestra ain cuando solo se desea observar el
especimen. Por este motivo, normalmente, los equipos poseen una columna
de SEM que permite observar sin danar. Por supuesto que esto encarece el
equipo en términos econémicos pero abre un abanico de opciones para estu-
diar materiales. En la Figura 4.3 se muestra un esquema simplificado de un
instrumento de doble haz FIB-SEM.

Los iones de galio (Ga™) suministrados por la fuente son confinados, ace-
lerados y direccionados mediante el uso de obturadores, campos eléctricos y
magnéticos. Asi, se consigue formar un haz de iones que gracias a las bobi-
nas de barrido recorren la muestra. También, este instrumento cuenta con un
sistema de inyeccion de gas que permite liberar gases sobre la muestra que

reaccionan con los iones de galio para producir nuevos materiales. Por ejem-
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Figura 4.3: Esquema de un equipo de doble haz FIB-SEM. ET: detector Everhart-Thornley.
Imagen adaptada de [63].

Columna SEM

—

plo, mediante la liberacién del compuesto metal-organico gaseoso CoHi6Pt y
controlando la corriente del haz de iones es posible depositar Pt en los puntos
focales del haz. De igual manera se pueden colocar diferentes compuestos en
el sistema de inyeccién para depositar SiO,, W, Au, entre otros o bien para

asistir al ataque de los iones con gases como XeFs.

Entre la gran variedad de aplicaciones que tiene el FIB, mencionamos la
observacion de cortes transversales de la muestra, la erosién de la superficie
para observar las capas de los films depositados, micro y nanofabricacion lo-
calizada a partir del mecanizado de la muestra mediante milling y el depdsito

de materiales, y la preparacién de lamellas® para STEM o TEM.

En este trabajo, para las imagenes adquiridas por SEM, STEM y pre-
paracién de muestras por FIB (cortes transversales, pulidos y preparacion
de lamella) se utilizé el equipo Dual Beam Helios NanoLab 650 de FEI
del CMNB-INTT con la colaboracion de Pablo Granell, Luciano Patrone y
Gustavo Giménez. Las imagenes de TEM fueron adquiridas con el equipo
CM200UT de Phillips del CAB-CNEA en la colaboracion de Mara Granada.

Una delgada ldmina de seccién transversal que posea la multicapa. El andlogo a una
“rebanada” de la muestra.
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4.1.4. AFM

La microscopia de fuerza atémica es una microscopia diferente de las
mencionadas arriba. AFM es una microscopia de sonda y como tal utiliza una
sonda para sensar la topografia de una muestra. Como lo dice su nombre,
el principio de funcionamiento se basa en la fuerza ejercida entre los atomos
de la superficie de la muestra y la punta. El esquema de un microscopio de
fuerza atémica puede verse en la Figura 4.4. El sistema se compone de la
sonda tipicamente de Si, un oscilador piezoeléctrico que controla la posicién
vertical de la sonda, un piezoeléctrico que desplaza a la muestra para producir
el barrido a lo largo de la superficie y una sistema 6ptico. El sistema 6ptico
consiste en un laser enfocado sobre la cara posterior pulida del cantilever
(extremo de la sonda) de tal forma que la reflexién incide sobre un fotodiodo

de 4 segmentos.

La sonda posee en su extremo un cantilever, una barra en voladizo con
una estructura con forma de cono o piramide en su extremo. Tipicamente,
el cantilever posee 100 pm de largo y 10 pm ancho y 100 nm de espesor.
El apice de la estructura cénica determina la resolucién de la técnica. Una
estructura muy puntiaguda, con un radio de curvatura pequeno, dara lugar
a interacciones con pocos atomos mientras que una estructura mas grande,
con un radio de curvatura mayor podra experimentar las interacciones de

atomos mas lejanos.

Al acercar la sonda a la superficie de la muestra, el cantilever comen-
zard a percibir una fuerza atractiva producto del potencial de Lennard-Jones
(potencial que modela la fuerza de interaccién). Una vez que se encuentran
a una distancia del orden de los 0.2 nm, el término repulsivo de la fuerza co-
mienza a primar. Esta dos regiones, atractiva y repulsiva, determina el modo
de operacién del AFM. Cuando la interaccion es repulsiva diremos que el
AFM se encuentra en el modo contacto. Cuando la interaccién sea atractiva
el AFM estara en modo no-contacto. Por tltimo, si la posicion del cantile-
ver oscila entre estos dos regimenes, producto de la excitacion del oscilador

piezoeléctrico, diremos que estamos en el modo semi-contacto o tapping.

En el modo contacto, existen dos submodos: altura constante o fuerza
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Figura 4.4: Sistema de AFM. Imagen adaptada de [58].

Fotodiodo

constante. A los fines précticos, aqui describiremos solo el submodo de al-
tura constante. Este submodo consiste en fijar la distancia entre la base del
cantilever y la superficie de tal forma que al desplazar la muestra mediante
las plataformas piezoeléctricas no se modifique la altura de la base. Por el
contrario, el extremo conico de la sonda copiard la topografia de la muestra
por lo que tendremos deflexiones que modificaran la intensidad reflejada so-
bre el fotodiodo. De esta manera, podemos reconstruir la topografia en cada

punto a partir de las variaciones de intensidad producidas en el fotodiodo.

En el modo semi-contacto, el cantilever oscila cerca de su frecuencia de
resonancia a fin de maximizar el recorrido de la punta. En este modo, la
topografia se obtiene a partir de las variaciones de amplitud del movimiento
de la punta. Al mismo tiempo, es posible obtener el desfasaje existente entre
la oscilacién forzada y la respuesta actual del sistema. Como resultado, el
modo nos brindard dos imagenes: una de topografia y una de fase, la cual
nos da informacién acerca de los cambios en la densidad de la superficie de

la muestra que estamos observando.

El control de la aislacién mecanica y actustica es fundamental para eli-
minar el ruido mecénico inducido por el ambiente. Ademaés, algunos equipos

operan en camaras de vacio o de atmdsfera controlada.
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En este trabajo, las imagenes de AFM permitieron determinar espesores y
rugosidades de films depositados por sputtering a partir de analisis de topo-
grafia. Como indicador de rugosidad utilizamos la RMS. La rugosidad RMS
es una medida estadistica utilizada en diferentes campos de la ingenieria y la
ciencia. Concretamente, esta medida representa la desviacién estandar de la
distribucién de las alturas de la superficie, por lo que es un parametro impor-
tante para describir la rugosidad por métodos estadisticos. Este parametro
es mas sensible a desviaciones grandes respecto del valor medio de las al-
turas que otros estadisticos como la rugosidad promedio [64]. La definicién
matematica se encuentra en la ecuacion 4.1 donde N xM es la dimension de

la imagen de AFM en pizels y z la altura de cada pizel.

Y
Rens =\ | 77 > 22(0,5) (4.1)
i,j=0

Aqui, utilizamos dos equipos de AFM diferentes para realizar nuestros
estudios. Por un lado, utilizamos el AFM NT-MDT modelo Solver P47H-Pro
de nuestro grupo en CAC-CNEA con la colaboraciéon de Mercedes Linares
Moreau. Por otro lado, algunas medidas las realizamos en el AFM Bruker
SIS del grupo de Proceso Superficiales del INTT con la colaboracion de Lionel
Veiga. Ademas, utilizamos un perfilometro de contacto KLA Tencor P-16+

del grupo de Micro y Nanofabricacién del INL.

4.2. Técnicas de caracterizacion eléctrica

La caracterizaciéon eléctrica de dispositivos de estado solido se suelen efec-
tuar mediante unidades de medicién y alimentacién conocidas como SMU (del
inglés Source-Measure Unit). Este tipo de unidades funcionan como fuentes
de corriente o tension al mismo tiempo que pueden registrar ambas variables.
Los equipos de laboratorio suelen estar provistos por una o varias unidades
que se conectan por medio de cables coaxiales o triaxiales a las puntas de
medicion y excitaciéon. Las puntas se posicionan sobre los contactos de los

dispositivos mediante micromanipuladores que permiten realizar desplaza-
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Figura 4.5: Estacion de prueba para caracterizacion eléctrica. Imagen del laboratorio del
CMNB-INTI.

miento de los terminales en xyz. Por otro lado, la muestra se sujeta median-
te vacio en una base que se puede desplazar también en el plano zy y en
z. En la Figura 4.5 se muestra una de las instalaciones utilizadas durante
este trabajo de Tesis. Estas instalaciones reciben el nombre de estaciones
de prueba. Como puede verse en la Figura, los micromanipuladores se ubi-
can sobre una plataforma firme que permite desacoplar el movimiento de las
puntas del movimiento de la muestra. La estaciéon de prueba se ubica dentro
de una caja de Faraday sobre un colchén de aire para evitar la induccion
electromagnética del medio, la incidencia de luz sobre las muestras y ais-
lar mecanicamente al sistema de las vibraciones del entorno. Un microscopio
permite observar la muestra para facilitar el aterrizaje de las puntas sobre los
contactos y monitorear la apariencia de la muestra mientras es excitada. Co-
mo accesorio, contamos con una base térmica para realizar caracterizaciones

en temperatura.

Curvas [-V

La caracterizacion eléctrica se realizo mediante curvas tension-corriente
(I-V'). Basicamente esta curvas se construyen a partir de la medicién de la
corriente al aplicar voltaje o viceversa. El analisis de estas curvas permite
dilucidar el mecanismo de conduccién del dispositivo y muchas veces resulta
necesario recurrir a mediciones con barridos en temperatura. En el caso de los

dispositivos de RS es muy ttil calcular la derivada de la respuesta -V para
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comprender céomo evoluciona la resistencia dinamica Rg;, del dispositivo.
Sin embargo, el comportamiento de la Rg;, difiere significativamente de la
resistencia remanente. La resistencia remanente (Ryen) se define como la
resistencia que presenta el dispositivo a una tensién (o corriente) baja y se
mide luego de haber estimulado el dispositivo. La R, es el andlogo a la
resistencia obtenida mediante el voltaje de lectura. Es decir, luego de aplicar
el voltaje de escritura, aplicando el voltaje de lectura se determina la Ryey,. En
2007, Nian et al. utilizan por primera vez un protocolo eléctrico que permite
obtener la R, luego de cada pulso aplicado en un dispositivo basado en
la perovskita Prg7CagsMnOs [65]. De esta forma, es posible confeccionar lo
que se conoce como curva de histéresis remanente o HSL por sus siglas en
inglés, Hysteresis Switching Loop. El protocolo eléctrico y la diferencia entre

la resistencia remanente y la dindmica se muestran en la Figura 4.6.
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Figura 4.6: Ejemplo de curva I-V y HSL y, en contraste, la resistencia dindmica. Muestra
de Au/TiO2(21 nm)/Al de 10x10 pm?.
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Curvas C-V

Las mediciones C-V son una herramienta mas de estudio para disposi-
tivos de estado sélido. Son complementarias a las curvas I-V ya que nos
permiten observar variaciones de la capacidad en funcién del voltaje aplica-
do. En la Figura 4.7 se ilustra el estimulo aplicado sobre la muestra durante
la medicion y el circuito experimental de un analizador C-V. Para realizar
la medicion el equipo aplica una rampa escalonada de tensién DC de in-
crementos de amplitud Ay;.s. Sobre esa rampa se monta una senial AC de
algunas decenas de mV de amplitud y con un periodo fijo Thc dado por la
frecuencia a la que se determina la capacidad. A partir de la medicién de la
senal de salida y observando la componente en fase y la desfasada en 7/2

(demodulador) es posible determinar la impedancia compleja del dispositivo
bajo prueba o DUT (Device Under Test).

Para utilizar esta técnica es importante tener un modelo eléctrico equi-
valente del dispositivo. El analizador calcula la parte real y compleja de la
impedancia registrada a partir de una de las dos configuraciones disponibles:
RC serie o RC paralelo. Los célculos detallados de como el analizador de-
termina R y C en funcién de V' se hallan en [66]. En este trabajo de Tesis
utilizaremos el analizador CV 590 de Keithley.

®
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Figura 4.7: Esquema experimental adaptado de un analizador CV Keithley 590 junto al
estimulo aplicado. DUT: dispositivo bajo prueba.
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Capitulo 5

Dispositivos en arreglos

cross-bar

En el presente Capitulo se describen los procesos de fabricaciéon de uno
de los dispositivos caracterizados en este trabajo. Las muestras son arreglos
lineales de 16 dispositivos donde cada unidad de memoria es una estructura
MIM con diéxido de titanio como aislante. Este proceso fue llevado a cabo

integramente en las instalaciones del CMNB-INTTI.

5.1. Microfabricacion de cross-bar

La fabricacién de los dispositivos mediante este proceso puede dividirse
en tres etapas. Las tres consisten en el crecimiento de capas delgadas por
DC magnetron sputtering. La primera instancia es la definicién del electrodo
inferior (BE por sus siglas en inglés). La segunda es el depdsito del 6xido
y, por ultimo, se realiza el depdsito del electrodo superior. A continuacion
describimos los pasos comprendidos en el depésito del primer metal, Au, el

oxido, TiOy y el segundo metal, Al

El sustrato utilizado para el proceso es una oblea comercial de Si pulida,
de 500 pm de espesor, con 1 um de SiO, crecido térmicamente. El primer

paso consiste en la limpieza de la oblea con los ataques himedos SC1 y SC2
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descriptos en la Seccién 3.3.1. Luego, lavamos la oblea con acetona, TPA
y agua desionizada. Secamos a 120 °C por 10 min en plancha calefactora
y dejamos enfriar la oblea. Posterior a esta limpieza, continuamos con una
litografia optica con UV. El proceso se esquematiza en la Figura 5.1. Por
medio de spin-coating depositamos la fotoresina TI35E de MicroChemicals.
Luego, realizamos un precocido a 100 °C por 2 minutos. La muestra ahora
se encuentra como en el esquema de la Figura 5.1a. Como se mencioné en la
Seccién 3.1, durante el precocido no sélo se evapora el solvente sino también
gran parte del vapor de agua en volumen se pierde. En consecuencia, la tasa
de revelado disminuye y altera la reproducibilidad del proceso de fabricacion.
Por este motivo, fue fundamental introducir un paso de rehidratacion entre
el precocido y el siguiente paso (exposicion). Para los menores detalles que
empleamos en los arreglos cross-bar de 2 um de ancho de pista y el espesor de
la resina precocida de ~5 um encontramos que 10 min es suficiente siempre
y cuando la humedad relativa sea mayor a 40 %. Para humedades relativas
menores hemos obtenido buenos resultados dejando rehidratar la muestra

durante 15 min!.

Luego, realizamos la exposicién con mdscara de cuarzo a 140 mJ/cm? (Fi-
gura 5.1b). Es fundamental dejar reposar 10 min a la fotoresina esperando
la difusién de las moléculas de nitrégeno (generadas durante la exposicion)
del bulk al ambiente. Pasada la instancia de desgasado revelamos por apro-
ximadamente 3 min utilizando el revelador MIC AZ518B de Clariant diluido
en HyO-DI con relacién 1:4, respectivamente. Luego de este paso, la muestra
posee una capa de fotoresina de 4.5 pm aproximadamente (Figura 5.1c¢) con

un patréon de barras.

Concluida la litografia proseguimos con el depdsito del metal por DC
magnetron sputtering con iones de Ar. Debido a nuestro electrodo inferior es
de Au es necesario colocar previamente un film de algunos nanémetros de Cr
como buffer de adhesion. El blanco de Au de pureza 3N fue fabricado por

la. empresa local Eurometal mientras que el blanco de Cr tiene pureza 4N?

'El caso extremo con resultados aceptables fue 20 min de rehidratacién a 20% de
humedad relativa.

24N quiere decir “4 nueves” y equivale al porcentaje del material puro que conforma al
blanco, 99.99 % de Cr y 0.01 % de impurezas.
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Figura 5.1: Pasos representativos del crecimiento del primer metal, el electrodo inferior.
(a) Colocacién de fotoresina. (b) Exposicién. (c) Revelado. (d) Depésito de los metales. (e)
Lift-off. A la derecha se muestra un esquema en perspectiva de la geometria del electrodo
inferior.

y es del fabricante ESPI. Realizamos el depdsito de Cr durante 1 min y de
Au durante 2 min a 400 W con un flujo de Ar de 5 sccm y una presion de
camara de 1.5 mTorr a temperatura ambiente. Para mejorar la calidad de
los depésitos realizamos una limpieza de los blancos de sputtering durante
1 min a 400 W con el obturador de los blancos cerrado para evitar que se
deposite material sobre la muestra. Luego, realizamos una limpieza sobre
el sustrato durante 2 minutos a 200 W en RF. Potencias de RF mas altas
durante la limpieza conducen a tasas de ataque fisico més elevadas. Si bien en
esta etapa nos encontramos con el sustrato, en los siguientes pasos el control
de esta limpieza es fundamental para evitar una erosion excesiva y, por ende,

una modificacion significativa en los espesores depositados.

Una vez terminado el depdsito la muestra se encuentra en la situacion
ilustrada en la Figura 5.1d, por lo que queda realizar el lift-off para remover
la fotoresina no deseada y con ella el metal excedente. El lift-off lo realizamos
en un bano de acetona durante al menos 1 h para garantizar la disolucion
de la fotoresina en regiones de pequenas areas. Para mejorar el resultado del

procedimiento, al finalizar, aplicamos durante 1 min US en un sonicador.

Una vez finalizada la etapa de fabricacién del BE la muestra queda como
en el esquema de la derecha de la Figura 5.1. La siguiente instancia consiste
en el depdsito del éxido de titanio. Nuevamente realizamos una litografia con
mascara. Para lograr una buena adhesién de la fotoresina al sustrato (SiO,

y Au) realizamos una limpieza previa de la muestra con acetona, IPA y agua
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desionizada. Luego, secamos la muestra durante 10 min a 120 °C para evitar

que queden residuos de solventes.

22

Figura 5.2: Pasos representativos del crecimiento del 6xido. (a) Colocacién de fotoresina.
(b) Exposicién. (¢) Revelado. (d) Depésito del 6xido. (e) Lift-off. A la derecha se muestra
un esquema en perspectiva de la construcciéon de la muestra.

Los pasos de esta nueva etapa estan representados en la Figura 5.2. Como
puede verse, basicamente repetimos el procedimiento de litografia del BE con
la diferencia del patron transferido por la méscara de cuarzo. Aqui, la capa
TiOs debe extenderse sobre electrodo inferior (Figura 5.2e) y cubrir el drea
donde irda la barra cruzada del arreglo cross-bar. El depdsito del 6xido se rea-
liza por DC magnetron sputtering reactivo partiendo de un blanco de Ti 2N
del fabricante local Roberto Cordes bombardeando con iones de Ar y Oy a
una presion de camara de 11 mTorr a temperatura ambiente. Suministramos
un flujo de 18 scem de Oy y 54 scem Ar de tal forma de producir una relacién
de presiones parciales p(Oy) = 0.25psor v p(Ar) = 0.75p40t. El depdsito se rea-
liza a una potencia igual a 300 W. Antes de depositar el 6xido realizamos una
limpieza sobre el blanco y la muestra con los mismos parametros empleados

previamente en la etapa del BE.

Por tltimo, colocamos el electrodo superior de aluminio. Una vez mas,
repetimos el procedimiento de litografia y [lift-off ubicando el patrén del
electrodo perpendicular a la barra del electrodo inferior. El depdésito se realiza
a temperatura ambiente mediante DC magnetron sputtering con iones de Ar
a 400 W y 1.4 mTorr partiendo de un blanco de Al suministrado por la
empresa BOC Edwards. Luego del lift-off finaliza la fabricacién y la muestra

esta lista para ser medida. Nuestro dispositivo queda entonces definido por
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la interseccion de las dos barras. Un corte transversal del mismo se muestra

junto al esquema de la Figura 5.3.

Al
TiO9
Au
Cr
SiO9
Si

Figura 5.3: Corte transversal de la muestra finalizada sobre la oblea de Si/SiOs. A la
derecha se ilustra en perspectiva un dispositivo del arreglo cross-bar.

Hasta aqui hemos ilustrado el proceso de fabricacién de un dispositivo, un
bit. En realidad, las mascaras de cuarzo empleadas poseen el disenio necesario
para construir arreglos lineales de 16 dispositivos. El resultado final de las
fabricaciéon con estas méscaras se muestra en la Figura 5.4. Las méscaras
fueron fabricadas en Cr sobre cuarzo de 1.55 mm mediante escritura directa
por léser en la Universidad Catélica de Leuven (KUL), Bélgica. El patrén
de barras cruzadas de la mascara permite obtener dispositivos de diferentes
areas a partir de la interseccién de barras de 1, 2, 5, 10, 25, 50 y 100 pm de

ancho.

5.2. Caracterizacion topografica y

estructural

Para caracterizar las estructura de la muestra empleamos varias técnicas
como FIB-SEM, AFM y XRD. Para comenzar, en la Figura 5.5 podemos
apreciar un corte transversal de la muestra adquirido con SEM. El corte
fue realizado mediante FIB en la region donde ambas barras se intersecan
formando al dispositivo. En la imagen se observan interfaces suaves con los

espesores estimados.

Durante el proceso de fabricacion se observé que las litografias con fotore-
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Figura 5.4: Fotografia de un arreglo cross-bar. Area de los dispositivos 10x5 pm?.

Q{f /2013 mode | det HV curr HFW mag BB WD il —— 100 hm ——
12:46:01PM | SE | TLD | 3.00 kv | 0.10 nA | 592 nm | 350 000 x | 4.1 mm INTI - CMNB

Figura 5.5: Corte transversal de un dispositivo finalizando. Imagen adquirida mediante
SEM. Espesores de los films delgados 22/62/50/110 nm (Cr/Au/TiO2/Al).

sina positiva producen rebabas en los extremos de las geometrias depositadas.
En la Figura 5.6 se muestra una imagen adquirida mediante un microscopio
optico donde podemos apreciar los vestigios de material deficientemente re-

movido en los bordes de la barra de Cr/Au. Estos detalles se observan a lo
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largo de toda la barra. En la Figura 5.7 se muestran los vestigios de material

registrados por AFM.

Figura 5.6: Efecto del proceso lift-off en el depdsito del BE de Cr/Au. Se observan rebabas
a lo largo de la barra sobre los bordes. Imagen adquirida con microscopio éptico.

La presencia de esta rebaba genera dos problemas. En primer lugar, oca-
siona alteraciones en el campo eléctrico que se aplica sobre el dispositivo. La
forma de “cuernos” que presentan estos vestigios hacen que existan espesores
no controlados en la interseccién de las barras cruzadas. En segundo lugar,
impone una limitacién sobre el espesor de la pelicula de TiOy o de Al. Un
analisis de la imagen de AFM de la Figura 5.7 nos permite obtener las al-
turas de estos residuos a lo largo del BE. Para las rebabas numeradas de la
proyeccion 3D se tomaron los perfiles de altura obteniendo 200, 192, 187, 162

y 75 nm para los puntos 1, 2, 3, 4 y 5, respectivamente.

También observamos las rebabas por SEM. En las imagenes de la Figura
5.8 se muestra la ubicacién de la rebaba producida durante el lift-off del
film del 6xido. El recuadro en la imagen (a) indica la regién donde se puede

apreciar el corte transversal de (b).

Para tratar la presencia de las rebabas, probamos aumentar el tiempo de
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Figura 5.7: Topograffa de rebabas en la barra del BE y TiOs. (a) Imagen de AFM. (b)
Proyeccién 3D indicando los picos medidos.

lift-off a 12 h o mas. Los resultados obtenidos muestran mejoras pero ralenti-
zan significativamente al proceso de fabricacion. Otro enfoque que aplicamos
consistio en atacar previamente la muestra por tiempos prolongados, mayo-
res a los 2 min de limpieza por sputtering. El resultado de este ensayo nos
permitio demostrar que esa alternativa es inviable ya que los detalles que
queremos eliminar son atacados a una tasa mucho menor que el resto de la
muestra expuesta. Una posible solucién para esta alternativa es colocar la
muestra inclinada respecto del haz incidente de tal forma de reducir la tasa
de ataque en la muestra en un factor cos(#) con 6 el dngulo de inclinacién
entre el haz y la normal de la muestra. En el equipo de sputtering esta opcion

no esta disponible.

La solucién que mitiga el problema de las rebabas de manera exitosa
consiste en la utilizacion de una fotoresina negativa. Si bien la TI35E puede

funcionar para ambos modos modificando levemente la receta de la litografia,
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es fundamental contar con una méascara de campo oscuro. En esta instancia

del trabajo de Tesis, no fue posible reproducir la mascara en modo negativo.

5.2.1. Rugosidades de los materiales depositados

En las tecnologias modernas de fabricacion, la ingenieria de las superficies
es un factor critico en el funcionamiento de los dispositivos. Diferentes tra-
tamientos dan lugar a diferentes funcionalidades y cada interfaz cumple un
rol principal. Por ejemplo, Blonkowski et al. han reportado que la rugosidad
afecta a la corriente de fuga (leakage) de tal forma que a mayor rugosidad se
tiene una mayor corriente fuga [67]. O Lou et al. mencionan en su articulo
[68] el impacto de la rugosidad en la constante dieléctrica de los éxidos de

gate.

Al mismo tiempo, la rugosidad del film delgado depende de los parame-
tros de la técnica de fabricacién. Uno de los factores influyentes en esto es
la tasa de crecimiento del film [69] y para ello es necesario controlar la po-
tencia, la tensién o la corriente. Como se mencioné en la Seccion 3.2.1, la
diferencia de potencial entre el blanco y la muestra es la que produce un
campo eléctrico suficientemente fuerte para arrancar los atomos del blanco.
Ese potencial, determina la energia de los iones que a su vez determina la
produccién de sputtering. Luego, a mayor potencia, tensién, o corriente es-
peramos tener mayor tasa de crecimiento. Sin embargo, potencias elevadas
pueden conducir a un aumento de la rugosidad debido al desprendimiento de

clusters de atomos de gran tamano del blanco.

Estas observaciones conducen a reducir las rugosidades de las interfaces
para mejorar su calidad. En lo que sigue se muestran los resultados de un
experimento que nos permitié determinar a qué potencia realizar el depdsito
del 6xido para los dispositivos. En el experimento, se controld la potencia del
depodsito de forma tal que la tension y la corriente eran determinados por la

descarga autosostenida del plasma generado en la cAmara de sputtering.

Se estudio la rugosidad RMS para cuatro muestras de dioxido de titanio

depositado por DC magnetron sputtering reactivo en atmosfera de Ar y Oq
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50 pA | 65698x | 4.1mm | 52° INTI - CMNB

(a)

Sustrato |
(b)
Figura 5.8: Efecto del proceso lift-off en los bordes de los depdsitos. Imagen adquirida

mediante FIB-SEM. Rebabas en el film de éxido de titanio. Vista de un corte transversal
realizado por FIB. Se observa el platino depositado. (b) Aumento del recuadro en (a).

sobre una oblea de p-Si(100)/SiO,. El éxido de silicio fue removido mediante

HF y lavado con agua desionizada mas su posterior secado 10 min a 120 °C.
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Tabla 5.1: Rugosidades RMS obtenidas mediante AFM en modo semi-contacto para films
de TiO- depositados por sputtering a diferentes potencias durante 20 min. El error de las
variables potencia nominal, tensién y corriente es 2 %. Sp: medido mediante espectroscopia
optica. El error de los espesores determinados por SEM debemos estimarlo en 5 nm y por
Sp en 1 nm.

p(0;) Potencia Tensién Corriente Rrwvs — Espesor

Prot (Wi [V] [A] [m] [m]
1 025 300 432 0.66  0.53 30 (SEM)
2 025 350 461 0.73 091 30 (SEM)
3025 400 492 0.78 1.60 30 (SEM)
4 035 400 447 0.86 039 21 (Sp)

Durante el depdsito de los films usamos una presion parcial de oxigeno en
camara de 0.25p; y una sola muestra se realizé con 0.35py.. Los depositos
se realizaron controlando la potencia del sputtering a temperatura ambiente
mientras la presién total de la cdmara se mantuvo entre 10 y 13 mTorr. En
la Tabla 5.1 se muestran los resultados de este estudio apoyando la hipétesis
previamente mencionada. Las rugosidades fueron adquiridas en una region
de 10x10 gum? con una resolucién de 512x512 px? utilizando AFM. Las va-
riables del depdsito fueron registradas dentro del primer minuto del depédsito.
El espesor de los films 1 a 3 resulté ser de ~30 nm determinado por SEM a
partir de cortes transversales realizados mediante FIB. El espesor del film 4

fue determinado mediante espectroscopia 6ptica con el equipo AvaSpec-2048.

Como puede calcularse de la Tabla, la potencia efectiva P = IV difiere
en 14 y 16 W menos respecto de la nominal. Este bias se observé durante
todos los depositos realizados a lo largo del trabajo de Tesis. El error de
las variables del depdsito segun el manual del fabricante del equipo es 2%
mientras que, propagando, la potencia efectiva tiene un error del 3 %. Esto
nos dice que no existen diferencias significativas entre la potencia calculada

y la nominal.

Observando la Tabla, tal como esperdbamos, notamos que a mayor poten-
cia obtuvimos mayor rugosidad. Este resultado es consistente con lo anticipa-
do en la Introduccién. Al aumentar la potencia, aumentamos indirectamente

la tension y, en consecuencia, aumenta la produccién de sputtering S por
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el extraccién de una gran cantidad de atomos individuales o clusters mas
grandes. Por otro lado, nuestros resultados muestran que una presion parcial
de oxigeno mayor produce un film de menor espesor y menor rugosidad. Esto
se debe a que disminuye la tasa de depdsito por la oxidaciéon del blanco de
Ti como mencionamos en la Seccién 3.2.1 y ha sido reportado por Vancop-
penolle et al. en [70] con depdsitos de TiOy por DC magnetron sputtering a
diferentes p(O).

También adquirimos imagenes de AFM con mayor resolucién en una re-
gién incluida en los 10x 10 pum?. En la Figura 5.9 se muestran estas imagenes
para una resolucién de 512x512 px? en un area de 3x3 um?. Puede obser-
varse que a 300 W la superficie no se encuentra estructurada causando una
la baja rugosidad. Para una potencia de 350 W, el film tiene una aparien-
cia diferente. En la imagen de la Figura 5.9b se puede apreciar un patrén
estructural ausente en el film depositado a 300 W. Este patron esta confor-
mado por nanoagujas de 280x8 nm? en el plano y 2.0 nm en altura® lo que
da lugar a una rugosidad mayor. Para 400 W ya no es posible observar la
nanoestructuras sencillamente. Aqui, las nanoagujas se encuentran cubiertas
y coalecidas formando estructuras de mayor tamano. El patrén estructural
relevante estd conformado por clusters de nanoagujas. Estos clusters poseen

2 en el plano y 4.4 nm de altura* lo

dimensiones promedio de 520x170 nm
que hace que el film tenga mayor rugosidad. Una observacién detallada de la
superficie de la muestra por FIB-SEM permite detectar algunas nanoagujas

ocultas debajo del film nanoestructurado (Figura 5.10).

De estas observaciones, podemos concluir que las condiciones de depdsi-
to, presiones y temperatura, a potencias de 350 W o 400 W para 0.25p;0¢
de p(O3) no son las adecuadas para obtener films de diéxido de titanio ho-
mogéneos. La nanoestructura que se obtiene con 350 W es una caracteristica
que deseamos evitar en nuestras interfaces. Probablemente, este tipo de films
sea de utilidad para otras aplicaciones de biotecnologia donde buscan maxi-
mizar la superficie activa mediante jerarquizacién de tamanos y nanoestruc-

turas como, por ejemplo, catalisis basada en nanomateriales o electrodos de

3Estas medidas son promedios con dispersiones Olargo = 48 NI, Oancho = 2 NI Y Taltura
= 0.6 nm.
4Con dispersiones 0largo = 100 N, Tancho = 56 NM ¥ Taltura = 0.7 nim.
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Figura 5.9: Imédgenes de topografia adquiridas por AFM para diferentes films de TiO9
depositados con diferentes potencias durante 20 min. Regién de 3x3 pm?2. Resolucién
512x512. Modo semi-contacto. Las rugosidades se encuentra en la Tabla 5.1.

celdas de combustibles.

Debemos mencionar que estas nanoestructuras no han sido reportadas por
otro autores aunque si se pueden observar objetos similares en las imagenes de
SEM y AFM de los trabajos [71, 72]. En nuestro caso, no hemos observado
estas nanoagujas en otras muestras debido a que adoptamos 300 W como

potencia para fabricar las muestras.

Por 1ltimo, observamos las rugosidades de los depdsitos de las capas de-
positadas para la muestra cross-bar sobre sustratos de Si/SiO,. En la Tabla
5.2 se muestran los valores registrados para dreas de 10x10 ym? con una re-
solucién de 172x172 px? adquiridos por AFM. Debemos tener en cuenta que
las mediciones fueron realizadas sobre una muestra cross-bar terminada por
lo que ya ha atravesado varios procesos de litografia que dejan residuos en
las superficies [73]. Ademds, las condiciones en las que se realizaron las me-
diciones son levemente diferentes que el experimento anterior, por ejemplo,
la punta de AFM utilizada no fue la misma y tampoco utilizamos la misma
resolucién®. Por este motivo, es esperable que la rugosidad del 6xido resulte
mayor que lo reportado en la Tabla 5.1. Como consecuencia, es conveniente

observar las rugosidades relativas entre los films de la misma Tabla. Compa-

®Alguien podria argumentar que la resolucién empleada sélo cambia la cantidad de
puntos para calcular la rugosidad (Ecuacién 4.1) en un factor 10 y que para una cantidad
de pizels mayor a 20 ya no deberia haber diferencia entre las Rgyg calculadas. Debemos
entonces aclarar que el area, la velocidad de barrido y la resolucién son tres parametros
relacionados que deben considerarse a la hora de analizar una imagen de AFM estadisti-
camente.
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12/2018 | det | Hv cur | mag BB | WD | tit | mode | HFW
5:42PM | ETD | 2.00 kv | 0.10nA | 35000 | 4.3 mm | 0° | SE | 592 ym INTI- CMNB

Figura 5.10: Imagen de SEM de un film de TiO2 depositado por magnetron sputtering a
400 W durante 20 min. Misma muestra que en la Figura 5.9¢. La regién mas oscura fue
erosionada mediante iones de Ga (FIB) para descubrir las nanoagujas individuales.

Tabla 5.2: Rugosidades RMS y espesores para los materiales de los electrodos. Films
depositados sobre una oblea de Si/SiOs.

Film delgado Rugosidad RMS [nm]

Cr/Au 1.11
TiO, 1.27
Al 4.83

rando entre si los valores podemos inferir que las variables del depédsito por
sputtering del BE y el 6xido producen films de baja rugosidad que favorecen
la calidad de la interfaz del BE.

5.2.2. Difraccion de rayos X

Las caracteristicas estructurales del 6xido de titanio que se obtiene por
sputtering varian segun lo parametros de fabricacién y el tipo de técnica
empleada. Entre las técnicas que se hallan en la bibliografia encontramos ion
beam sputtering, DC/RF magnetron sputtering ya sea en su versién reactiva
partiendo de un blanco de titanio, o bien en atmosfera inerte partiendo de

un blanco de éxido de titanio. Lébl et al. muestran en [71] que depdsitos
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reactivos por evaporacién por haz de electrones y por diferentes técnicas de
sputtering por debajo de los 300 °C producen diéxido de titanio amorfo.

Otros autores como Zhang [72] muestran resultados similares.

Por otro lado, en [74], Zeman et al. relatan que métodos como sputtering
por haz de iones producen tanto films amorfos como cristalinos por debajo
de los 200 °C. Estos resultados son consistentes con otros trabajos como [75,
76]. No obstante, el trabajo realizado por Zeman es detallado. Las muestras
fabricadas en su trabajo evidencian que la presion parcial de oxigeno juega un
rol importante a la hora de determinar la estructura cristalina del film. En la
Figura 5.11 reproducimos los patrones de difraccién de rayos X reportados en
[74]. Para presiones totales elevadas, del orden de 1 Pa (7.5 mTorr), presiones
parciales de O, mayores al 50 % producen films de anatasa. Sin embargo, si la
presion total es reducida a 0.18 Pa (1.3 mTorr), presiones parciales mayores
a 50 % generan films de rutilo. En general, para presiones parciales bajas,
menores al 20% de la presién total los films no presentan una estructura
cristalina bien marcada y en los espectros de XRD puede observarse una

senal de fondo proveniente de una estructura amorfa.

También, Suhail et al. investigaron el impacto de la presion parcial de
oxigeno en films delgados fabricados con DC magnetron sputtering [77]. Como
resultado obtienen que para una presién total de 30 mTorr y una presion
parcial de oxigeno de 2 mTorr (p(O2) = 0.07p4ot), @ temperatura ambiente, las
peliculas de TiO, resultan amorfas. Luego, mediante un proceso de recocido
a 300 °C o mas, los films comienzan a manifestar una estructura cristalina.
Al mismo tiempo, muestran que presiones parciales de oxigeno mayores a 2
mTorr condicionan la tasa de depdsito debido a la oxidacién del blanco de

titanio.

En otro trabajo, Asanuma et al. estudiaron films delgados de didxido de
titanio depositados por RF magnetron sputtering reactivo partiendo de un
plasma unicamente de oxigeno. En su articulo [78], a partir de un andlisis
de XRD concluyen que pequenas variaciones en la presion total producen
cambios drasticos en las fases que presenta la estructura pero sélo en un
rango acotado de presiones entre 1.3 Pa (10 mTorr) y 9.3 Pa (70 mTorr).

Fuera de ese rango, Asanuma y colaboradores obtuvieron films amorfos con
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Figura 5.11: Patrones de difraccion de rayos X de films delgados de didxido de titanio
fabricados por sputtering reactivo con diferentes presiones total (p;) y parciales de oxigeno.
0.18 Pa = 1.3 mTorr. 1.5 Pa = 11.5 mTorr. Reproducido de [74].

tamanos de grano pequenos.

Todos los resultados reportados en los trabajos citados concuerdan con
lo estudiado previamente por nuestro grupo. Ghenzi en su Tesis doctoral
[14] realizé mediciones de rayos X de los films delgados depositados en las
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mismas condiciones que nosotros (condiciones reportadas en la Seccién 5.1).
Los difractogramas obtenidos no muestran ningtn pico para el rango de 10°-
100° de 26. En conclusion, la ausencia de un estructura cristalina confirma
que el depdsito de TiO, es amorfo.

5.3. Caracterizacion eléctrica

La caracterizacién de las muestras se realizé a través de curvas I-V pul-
sadas o continuas empleando las SMUs de un Keithley 4200 o 2602B a dos
terminales en estaciones de prueba. Aplicamos estimulos forzando corriente
o forzando tensién (segin sea informado) mientras registramos ambas varia-
bles, i.e. la corriente inyectada y la tension aplicada. Esto tultimo es importan-
te para conocer la caida de potencial sobre el sistema (incluyendo resistencias
de contacto y las propias de los cables) ya que no necesariamente la tensién
configurada es la aplicada, por ejemplo, cuando la SMU entra en el régimen

de complianza®. La configuracién experimental se ilustra en la Figura 5.12.

Au Au «(BE)
] h 4 =
(b)

Figura 5.12: Configuracién experimental para caracterizacion eléctrica controlando tension
o corriente sobre muestras cross-bar.

5.3.1. Electroformado

Para ilustrar el comportamiento de nuestros dispositivos, en la Figura

5.13 mostramos la “historia” eléctrica de una juntura de 21 nm de espesor

6L imite de corriente.
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de éxido y drea 10x10 pm?. El dispositivo recién fabricado presenta una re-
sistencia muy elevada. Para que exhiba una conmutaciéon bien marcada es
preciso realizar un proceso de electroformado (Figura 5.13a). Para ello, el
estimulo entregado es en tensién negativa. Ha sido demostrado que la apli-
cacién de tensiones positivas conduce a una alta tasa de dispositivos fallados
o inestables [79]. Configuramos una corriente de complianza de 5 pA, esto
es, se limita la corriente maxima que puede circular por el dispositivo para
evitar la destruccién del mismo por un exceso de corriente al disminuir su
resistencia. Como puede apreciarse, la curva presenta una transicién abrupta
a los -8 V y otra transiciéon ain mas abrupta a los -9 V que lo lleva a un

estado tal que se alcanza la corriente de complianza.

La dindmica microscépica del electroformado se muestra en la Figura
5.13b y ha sido estudiada por Ghenzi previamente [80]. Durante el electro-
formado, las vacancias de oxigeno del TiO, amorfo son desplazadas por los
elevados campos eléctricos existentes en la multicapa, i.e. £ ~0.5 V/nm. Las
OV poseen una carga positiva debido al desbalance de carga que se produce
al remover un oxigeno del TiOs, estequeométrico. En cuanto alguna vacancia
se aproxima a la interfaz del TE define un sitio preferencial para la acumu-
lacién de una mayor cantidad de vacancias ya que reduce la conduccién del
6xido localmente (dopante). A medida que aumentamos la tensién (en valor
absoluto), se acumulan mas OV en la interfaz superior y se generan filamen-
tos conductores que crecen hacia el BE. Al mismo tiempo, el campo eléctrico
produce el desplazamiento de los iones de oxigeno (OI) en torno al filamento.
Esto hace que el oxigeno sea desplazado hacia el bulk del éxido y hacia la
interfaz con el BE. En resumen, en el electroformado se forma un filamento
con aspecto de cono que se extiende a lo largo del 6xido practicamente con-
tactando ambos electrodos. La conductividad de esta fase en paralelo con el
resto de la celda es mayor haciendo que la resistencia de todo el dispositivo

se reduzca respecto de la inicial.

Es importante destacar que el modelo descripto no solo contempla la
acumulacion de iones de oxigeno en la interfaz sino que también pueden
penetrar a través de una oxidacién [81]. En nuestro caso, dado que el oro no

se oxida la acumulacion de iones de oxigeno conduce a la generacién de O,
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(a) Curva I-V durante el electroformado.

Figura 5.13: Proceso de electroformado de un dispositivo Au/TiO2(21 nm)/Al de 10x10
pm? de drea. Inicialmente el dispositivo se encuentra en alta resistencia y a medida que
se incrementa la tensién (en valor absoluto) se acumulan més OV en la interfaz superior.

OV: circulos abiertos azules. OI: circulos sélidos rojos. Imagen reproducida de la referencia
[80].

gaseoso segun la siguiente ecuacién:
1 (1] —

donde hemos usado la notacion Kroger y Vink, y Op y V§ representan los io-
nes y las vacancias de oxigeno respectivamente. Este fenémeno de generacion
de O4(g) fue observado por Yang et al. en Pt/TiO,/Pt [82], por Huang et al.
Ti/TiOy/Pt [83], y por Szot et al. en Au/SrTiO3/Pt [84]. Todos dispositivos
donde la interfaz activa esta formada por un metal noble.

En nuestros dispositivos de Au/TiO,/Al fue posible observar el oxigeno
gaseoso generado durante el electroformado mediante un microscopio 6ptico.
En la Figura 5.14 se pueden apreciar las burbujas generadas dentro de la
capa delgada de TiO,. Mas atin, pudimos registrar la liberaciéon en tiempo
real durante el proceso de electroformado de un dispositivo de 108 nm de
espesor de TiOs. En el siguiente link se puede ver/descargar el video donde
se observan mediante el microscopio 6ptico las burbujas generadas: https:
//goo.gl/méWJcD. En el video es posible observar la generaciéon de burbujas
debajo de la interseccion de las barras y su posterior traslacion a lo largo la

barra del Au. Esto es posible gracias a que quedan atrapadas entre el propio
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film de diéxido de titanio y el electrodo de Au debido a la baja adhesién que
presentan estas dos capas (para detalles de fabricacién ver el Apéndice B).

Después

O, gaseoso

Figura 5.14: Liberacion de oxigeno durante el electroformado. Comparacién de la aparien-
cia anterior y posterior al proceso. Espesor del film de TiO5: 108 nm. En la posicion 1 el
O2(g) se acumula debajo de las peliculas de TiOy y Al mientras que en la posicién 2 se
produjo la ruptura del film.

La generacién de oxigeno gaseoso durante el electroformado (o durante la
posterior conmutacién) puede conducir a un dano permanente del dispositivo.
Como se puede apreciar en el sitio 2 de la Figura 5.14. La acumulacion del
O5(g) generado produjo un exceso de tensién mecédnica de tal forma que
vencio al film del TE. Este efecto es causado por el gran volumen de oxigeno
disponible. La interseccion de barras de decenas de micrones da lugar a un
reservorio ~10* veces mayor que junturas nanométricas de 50x 50 nm? donde

la generacién de oxigeno no es observada [82].

También, hemos observado que las burbujas aparecen en los bordes del
dispositivos. Esto puede observarse en las imédgenes de la Figura 5.15 y en el
video https://goo.gl/fMudur. Esta observacion estéd asociada a dos efectos,
por un lado a la arquitectura que presentan los dispositivos. Por un lado, las
burbujas de oxigeno experimentan menos presiéon mas alla del TE debido a
la tension que genera la barra de aluminio. En consecuencia, las burbujas
viajan a los extremos del dispositivo. En segundo lugar, en el perimetro

del dispositivo los campos eléctricos son mas intensos por efecto de borde.
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(a) (b)

Figura 5.15: Imégenes de la generacién de oxigeno en los bordes del dispositivo durante el
electroformado. Se compara la apariencia anterior y posterior al proceso. Dos dispositivos
de TiO5 de 40 nm de espesor de areas diferentes después de electroformar. Misma escala
para ambas imagenes. Video del dispositivo en (a): https://goo.gl/fMudur.

Ademas, la presencia de rebabas en los bordes de las barras hace que la

intensificacion del campo sea ain mayor.

5.3.2. Conmutacion de resistencia

Luego del proceso de inicializacién, el dispositivo exhibe la conmutacion
bipolar estable entre dos estados como se observa en la Figura 5.16a. El
estimulo aplicado para la conmutacién es controlando tensién segin 0 V —
3V->0V — -2V — 0 V. El estimulo pulsado segiin lo descripto en la
Seccion 4.2 permitié registrar la curva HSL a 100 mV de tensién de lectura
durante los 33 ciclos que se muestran en el inset. Durante los sucesivos ciclos

el dispositivo conmuta entre un estado HR ~ 600 k2 y un estado LR ~ 20
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k(2. La dindmica del mecanismo de conmutacion se ilustra en la Figura 5.16b.
Durante la excursién positiva ocurre la transicién del estado HR al LR, i.e.
SET. Alli, inicialmente la tensién aplicada produce un campo eléctrico en la
matriz del éxido que resulta més intenso en la interfaz con el BE donde se
encuentra el oxigeno acumulado debido a que la regién del subéxido (dopado
por OV) posee una conductividad mayor. En consecuencia, el campo eléctrico
disminuye significativamente en esta region, lo que lleva a una disminucion
del movimiento de las OV [6]. Luego, al incrementar la tensién, una fracciéon
de los iones de oxigeno son desplazados de la interfaz a la vez que las vacancias
son atraidas hacia el BE. Esto produce una disminucién de la resistencia del
dispositivo a aproximadamente 1 V como puede apreciarse en la HSL. La
corriente de complianza de 0.5 mA evita que el filamento de vacancias crezca
atin mas salvando al dispositivo de un cortocircuito. Al invertir la polaridad
del estimulo ocurre el RESET. La transicion del estado LR al HR sucede
aproximadamente al acercarnos a -1 V. En este punto, la HSL manifiesta
el cambio de resistencia gradual que se produce en el dispositivo. Por otro
lado, la curva I-V exhibe un cambio en su derivada. La resistencia dinamica
evaluada a -1.25 V se hace positiva producto de la dindmica microscopica
del filamento. La excursion negativa revierte el cambio producido durante la
excursion positiva. Las OV que se encuentran en la cercania de la interfaz
del BE seran ahora apartadas hacia el bulk del 6xido mientras que los iones

de oxigeno son desplazados hacia la interfaz.

5.3.3. Mecanismos de conduccion en HRS y LRS

El modelo de la dindmica microscépica sugiere que la interfaz Au/TiOq
del BE es la que presenta el efecto de RS bipolar, sin participacién de la
interfaz TE. De hecho, el modelo propone que el filamento de TiOy_, posee
mayor abundancia de OV en la juntura TiOy/Al que en la del BE y, como
resultado, la interfaz del TE es 6hmica, de baja resistencia de contacto [80].
Esto es posible comprobarlo a partir del estudio de la curva corriente-tension

y el andlisis grafico mediante el calculo del exponente definido como v =

d(In(I))
d(In(V)) [85].
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Figura 5.16: Comportamiento caracteristico de un dispositivo Au/TiO2(21 nm)/Al de
10x10 pm? de drea durante la conmutacién. (a) 33 ciclos de conmutacién luego del elec-
troformado del mismo dispositivo que la Figura 5.13a. Resaltamos la primer curva I-V
(roja) por sobre las siguientes (grises). Inset: HSL a 100 mV. (b) Esquema del movimien-
to de iones de oxigeno y OV durante la conmutaciéon. OV: circulos abiertos azules. OI:
circulos sélidos rojos.

Examinando la curva I-V del memristor podemos descifrar los mecanis-
mos de conduccion que presenta el dispositivo a tensiones por debajo de la
region de SET y RESET. En la Figura 5.17a se muestra la curva I-V de
un dispositivo de 108 nm de espesor de TiOy y drea 20x25 pum?. Los datos
fueron registrados aplicando una rampa continua de tensiéon de 10 mV de in-
cremento con una corriente de complianza de 1 mA para tensiones positivas.
La curva se muestra de diferentes colores para identificar las regiones donde
predominan los diferentes mecanismos de cada estado. La curva punteada

corresponde a la dindmica estricta de la conmutacion.

Observando el cambio de resistencia podemos apreciar que la transicion
SET ocurre en el primer cuadrante en torno a 1 V y 200 pA. Luego, en el
tercer cuadrante, encontramos el RESET a -1 V a una corriente de casi 1
mA. Podemos identificar, entonces, que en el estado HR el dispositivo tie-
ne un comportamiento rectificante presentando una curva similar a la de un
diodo. Existe en la bibliografia suficiente evidencia para afirmar que la juntu-
ra Au/TiOs se comporta como un diodo Schottky. Como ya mencionamos,
las OV actiian como dopantes en el TiO,, particularmente como donores

86, 87, 88], otorgandole al dxido el cardcter de semiconductor tipo n. Debido
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Corriente [mA]

Voltaje [V]
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Figura 5.17: Identificacién de mecanismos de conduccién en Au/TiO2(108 nm)/Al para
una muestra de 20x25 um?. (a) Curva I-V con los estados y la conmutacién identificados
(curvas sélidas y punteada, respectivamente). (b) Mecanismo de colapso de la barrera
Schottky.

a la funcién trabajo del Au (5.1 eV [89]) y la afinidad electrénica del TiOq
se forma una barrera Schottky de altura ¢p con valores entre 0.87 y 0.94
eV [90, 91, 89]. Considerando siempre a tierra el electrodo inferior (Au), el
diodo es operado en directa para tensiones negativas y en reversa para ten-
siones positivas (Figura 5.17b). Esto se aprecia en la curva I-V, donde para

tensiones negativas observamos el caracter rectificante

Luego de la conmutacion, en el estado LR, el marcado comportamiento
rectificante desaparece debido al colapso de la barrera Schottky por la abun-
dancia de OV en la interfaz del BE. Esto es ilustrado en la Figura 5.17b. El
colapso de la barrera fue reportado en diferentes trabajos por Yang [92] y
Zhong [89] sobre la conmutacién de sistemas de Pt/TiO,/Pt y ha sido de-
mostrado por célculos de primeros principios [93]. Es importante notar que el
colapso no implica la inhibicién completa del mecanismo sino que depende de
cuanto haya sido modificada la densidad de vacancias localmente. Por ejem-
plo, Marri et al. en [94] reportan simulaciones numéricas utilizando la Teoria
Funcional de la Densidad (DFT) donde la altura de la barrera en Au/TiO,
varia de 0.87 eV para TiO, estequeométrico a 0.15 eV para TiOy con alta
concentracion de vacancias. Es decir, aunque mencionemos el colapso de la

barrera no podemos aseverar la pérdida de ese mecanismo aun cuando se
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observa un comportamiento no-lineal en la I-V. Esto nos permite plantear
un modelo de conduccién paralela [95] donde la conduccién se da a través
un conjunto de nanofilamentos de OV y no uno solo. Asi, la conmutacion
forzard el colapso de la barrera del nanofilamento predominante (mayor ta-
mano, por ejemplo) dejando que una fraccién del conjunto pueda rectificar

la senal levemente.

Para dilucidar el mecanismo en el LRS recurrimos al analisis grafico del

exponente v. Esencialmente, el anélisis nos permite estimar qué mecanismos
d(In(1))
d(In(V))
la reduccién matematica de los mecanismos de conduccion presentados en

predominan en el dispositivo. El cdlculo de v como estd inspirado en
la Tabla 2.1 a una ley de potencias de la forma v = s 4+ cte - rV" con s y
r dos numeros determinados por el mecanismo en cuestiéon. En el articulo
[85], Acha presenta el cdlculo de exponentes v para los mecanismos puros
y analiza los exponentes de diferentes sistemas a partir de circuitos eléctri-
cos equivalentes. En la Figura 5.18a se muestran los exponentes de los casos
puros para comparar con el v obtenido de nuestro dispositivo. Debido a la
sensibilidad que presenta el exponente v a baja corriente decidimos emplear
la totalidad de los ciclos de conmutacion disponibles para el calculo de v y
obtener el promedio de todas las curvas’ (curvas negras con borde blanco).
En la Figura 5.18b mostramos el exponente para las cuatro curvas que carac-

terizan al dispositivo: excursion positiva de HRS y LRS, y excursién negativa
del LRS y HRS.

Comenzando con la descripcion del LRS, observamos que el v de ambas
excursiones III y IV coinciden en promedio entre si. La hipotesis del modelo
de conduccién paralela nos permite justificar la tendencia de los puntos por
debajo de 0.2 V2 que parecen provenir del origen para la curva IV (V <
0): el mecanismo de conduccién a bajas tensiones presenta una componente
Schottky con una barrera colapsada sumado a un comportamiento éhmico.
Luego, ya para valores mayores a 0.2 V'/2, 4 se acerca a 1 indicando que
predomina un mecanismo éhmico y que efectivamente estamos en presencia

del colapso de la barrera Schottky (ver caso puro). Esto tltimo sucede tanto

"Para comprobar la repetibilidad de las curvas utilizadas en este andlisis podemos
apreciar la Figura 5.19a donde mostramos los 160 ciclos en escala semi-log.
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Figura 5.18: (a) Exponente v para mecanismos de conduccién puros, 6hmico, Langmuir-
Child (L-Ch), Poole-Frenkel (PF), Schottky (Sch) y Space Charge Limited Current
(SCLC). Tmagen reproducida de la referencia [85]. (b) v vs. V/2 obtenido para un dis-
positivo de Au/TiO5(108 nm)/Al de 20x25 ym?. 160 ciclos de conmutacién. La flecha
apunta al instante donde creemos que se activa el mecanismo NL a ~0.4 V1/2, (c) Curvas
I-V log-log. La pendiente de la recta que ajusta el LRS IIT y IV a baja tensién (Ohm) es
R ~ 3.3 kQ mientras que la recta que ajusta a alta tensién (SCLC) responde a I < V2. La
flecha blanca podria indicar la evolucién del mecanismo SCLC. La curva roja II indicaria
el mecanismo Schottky junto con el NL. (d) Circuito equivalente del sistema. NL: elemento
no lineal.

para la curva Il como para IV. Llegando a ~0.4 V'/2 el exponente comienza a
aumentar hasta llegar a un maximo local en ~0.85 V1/2. Esto sugiere que otro

mecanismo esta participando en la conduccion que no involucra a la interfaz
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del BE. Por lo tanto, es esperable que este mecanismo también esta presente
en el estado HR (curvas I y II).

A partir de la comparacion con los casos de conduccién pura, en el HRS
II, cuando la barrera ha sido restituida, debemos pensar en un mecanismo
Schottky puro debido a que la curva del exponente v comienza en el origen.
Luego, aproximadamente a ~0.4 V/2 y v ~ 1, notamos un cambio de pen-
diente de la curva. En este punto, un nuevo mecanismo comienza a aportar a
la conduccion. Esta observacion coincide con el andlisis del parrafo anterior,
sugiriendo que el otro mecanismo de conduccién se activa alrededor ~100

mV en la curva I-V.

Mas marcada es la influencia de este mecanismo que para el estado HR
en la excursion positiva I. Antes de continuar con la descripcion de la cur-
va I, podemos hacer una interpretacion de estos resultados con un circuito
equivalente. Es posible considerar al sistema compuesto por los elementos de
la Figura 5.18d, donde la barrera Schottky del HRS es representada por el
diodo cuyo anodo es el oro y el catodo el TiOy. En el LRS, esta diodo se
convierte en un elemento 6hmico (Ryy,) debido a la inhibicién de la barrera.
A su vez, este elemento se encuentra en serie con uno no lineal (NL) cuya
influencia es apreciable a partir de los 100 mV. Por tltimo, una resistencia

en serie representa la interfaz del TE.

Con el modelo equivalente en mente, en la curva I (azul, V > 0), el diodo
Schottky se encuentra polarizado en inversa, es decir, esa rama no participa
de la conduccién. Debemos pensar entonces en otro circuito equivalente que
contemple el répido incremento observado ~0.1 V2. Suponemos que dicho
efecto esta relacionado con una conduccion tipo tunel y que a mayores ten-
siones se manifiesta el mecanismo NL de bulk que esta presente en las otras
curvas (IT y III).

A partir de la observacién de las curvas log-log de la Figura 5.18¢c podemos
asociar al elemento NL un mecanismo de conduccion de bulk SCLC. Esta
hipétesis es coherente con la presencia de trampas de defectos como OV o
centros metélicos Ti*? distribuidos en la matriz del éxido de titanio. Varios
autores han reportado la observacién de SCLC puro en dispositivos de RS
basados en TiOy [96, 97].
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En nuestro sistema, este mecanismo tendria un rol predominante en los
estados LR y HR. Al aumentar la tensién, el elemento no lineal transitaria
por los tres regimenes de SCLC, esto es, régimen 6hmico I o« V' a partir de
los 100 mV, régimen de transicién cuadratico I oc V2 (proceso de llenado de
trampas) a partir de tensiones un poco mas elevadas y, finalmente, régimen
SCLC donde I o< V2 (ley de Child) aproximadamente a 1 V donde se produce
el SET. En el grafico log-log también se puede apreciar la regién éhmica del
LRS y el mecanismo propuesto hacia tensiones mas elevadas. La flecha blanca

representaria la evolucién del SCLC mientras el diodo estd en inversa (curva

).

5.3.4. Confiabilidad

Otra caracteristica interesante a observar de los dispositivos de RS es
la distribucién de estados de resistencia remanente alta y baja, HR y LR,
respectivamente. En la Figura 5.19b se muestra la distribucién acumulada
de ambos estados para el dispositivo de 108 nm de espesor de TiOs y un
drea de 20x25 pum?. Luego del electroformado, el dispositivo fue sometido a
160 ciclos segun la Figura 5.19a. La resistencia remanente del dispositivo fue

registrada con una tensién de lectura de 100 mV.

En el grafico podemos notar que ambos estados poseen una dispersién
relativa® baja ogr/pur = 0.21 y orr/puLr = 0.15. La diferencia entre ambos
estados da una ventana de conmutacién de dos érdenes de magnitud (~260
kQ) y un cociente promedio HR/LR = 77. Analizando la evolucién de los
estados en funcién del nimero de ciclo es posible observar que la dispersion
no proviene de un fenémeno estadistico sino que existe una suave deriva
temporal de los estados (Figure 5.19¢). Haciendo un ajuste lineal obtenemos
que la deriva resulta ~-400 €2/ciclo para el HRS mientras que para el LRS
~1.6 /ciclo. Es decir, si continuamos conmutando el dispositivo esperamos

que el estado HR manifieste una caida.

Este efecto donde la resistencia del estado HR disminuye al aumentar los

80 = desviacién estdndar. u = valor medio.
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Figura 5.19: Evolucién caracteristica de un dispositivo Au/TiO2(108 nm)/Al de 20x25
pm? de drea. (a) 160 ciclos de conmutacién en escala semi-log. Resaltamos la primer
curva I-V (roja) por sobre las siguientes (grises). Marcamos la direccién de conmutacién
con flechas blancas. (b) Distribucién acumulada de estados HR y LR. (¢) HRS y LRS
obtenidos en cada ciclo de conmutacién. (d) Curva de electroformado.

ciclos de conmutacién?

es conocido como falla de RESET. Esta falla senala
que el proceso de RESET es poco efectivo y gradualmente degrada el estado
HR. Relacionando este efecto con el modelo microscopico es posible atribuir
la degradacion a dos mecanismos. Por un lado, como ya mencionamos existe
la posiblidad de que parte de los iones de oxigeno que son desplazados hacia
la interfaz del BE generen Oy(g). Si esta pequena reserva de gas se fuga

iremos perdiendo gradualmente oxigeno y no serd posible recombinar OV con

9Cuando sometemos un dispositivo a ciclos de conmutacién sucesivos, decimos que
estamos haciendo un ensayo de endurance.
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OI. Es decir, el control preciso de los iones de oxigeno es fundamental para
lograr una recombinacion completa. Si este control no existe o es insuficiente,
tendremos un filamento conductor de gran tamano que es practicamente
gobernado por las vacancias sin influencia del oxigeno. Alternativamente, el
filamento puede volverse demasiado grande en forma gradual durante el SET.
Si esto sucede, eventualmente los parametros de conmutacion éptimos iran
cambiando, prohibiendo un adecuado RESET.

Esta inestabilidad es uno de los problemas que enfrentan los dispositivos
de RS y conllevan a la incapacidad de conmutacién. Inclusive este fenémeno
se ha observado en dispositivos con rendimientos mas elevados que los presen-
tados aqui. Por ejemplo, Chen et al. presentan en [98] muestras multicapa de
Pt/HfO, /TiO, /HfO,/TiO,/TiN cuyo endurance es >10° ciclos. En el tra-
bajo, los autores reportan dispositivos que mantienen ventanas de hasta un
orden de magnitud entre los estados HR y LR durante los primeros ~10°
ciclos. Luego, reportan que el estado HR comienza a degradarse. También
observan degradacion del LRS y postulan los posibles mecanismos para que

€50 ocurra.

En nuestra muestra, la dispersiéon relativa del LRS es menor comparando
con la del HRS por lo que podemos pensar que la degradacién del HRS
surge por el primer mecanismo de falla de RESET mencionado, i.e. control

impreciso de OV.

Los efectos de la degradacion de estados son méas notables al omitir el paso
del electroformado. En la Figura 5.20 podemos ver el mismo experimento en
una muestra de 21 nm de espesor de TiOy y drea 10x10 pm?. Repetimos el
estimulo controlando tensién entre -2 V y 2 V con corriente de complianza a
50 pA.

La omision del electroformado causa que el filamento de TiO,_, no pre-
domine en la conmutacién. El 6xido mantiene su baja conductividad original
manifestando corrientes bajas durante toda la curva I-V. Las resistencias
remanentes son elevadas luego de la conmutacién y la ventana entre estados
resulta baja dando un cociente promedio'® HR/LR = 2.6 (Figura 5.20b).

0Calculado con los diez primeros ciclos.



5. Dispositivos en arreglos cross-bar 99

106

Falla RESET Degradacién HRS
10_4 4 G— 105

Corriente [A]
=
<
Rrem [Q]
KA
o %

104

! ! | ! 103 | ] ! ! !
-2 -1 0 1 2 0 25 50 75 100 125
Voltaje [V] Ciclo

(a) (b)

Figura 5.20: Evolucién caracteristica de un dispositivo Au/TiO2(21 nm)/Al sin electrofor-
mar de 10x10 ym? de 4rea. (a) 128 ciclos de conmutacién en escala semi-log. Resaltamos
la primer curva I-V (roja) por sobre las siguientes (grises). Marcamos la direccién de
conmutacién con flechas blancas. En negro la falla de RESET y la degradacién HRS. (b)
HRS y LRS obtenidos en cada ciclo de conmutacion. Gréficos en la misma escala vertical
que la Figura 5.19.

La capacidad de mover vacancias y oxigenos cerca de la interfaz activa del
dispositivo, i.e. Au/TiO,, se ve disminuida ya que el campo eléctrico en esa
regién es menos intenso por la ausencia del filamento conductor (contrario
a la Figura 5.16b). Como consecuencia, los pardmetros de conmutacion se
alteran gradualmente haciendo que las tensiones aplicadas no tengan la mis-
ma efectividad que en el caso anterior. En resumen, al sistema le resulta més
dificil conseguir el cambio de estado y la falla de RESET ocasiona que el
estado HR se degrade con una deriva de -2.3 kQ2/ciclo mientras que el LR
con 98 € /ciclo.

5.3.5. Dispositivos reproducibles y variabilidad

Para comprender cuan reproducibles son nuestros dispositivos estudiamos
las propiedades que poseen luego de ser fabricados. Nos enfocamos, primero,
en el analisis de la distribucion de resistencias pristinas, es decir, las resis-
tencias de las junturas sin operar (Rps). Para ello medimos la resistencia
de dispositivos de diferentes areas aplicando 30 pulsos de 100 mV y regis-

trando la corriente. Segundo, inicializamos un conjunto de dispositivos de
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4 y 250 pm? de drea y analizamos las tensiones de electroformado (Vigem).
Realizamos el proceso de electroformado controlando tensién, configurando
corrientes de complianza diferentes para analizar el impacto de esta variable
en la resistencia del dispositivo post-formado (Rpost-form)- Las excursiones de
formado fueron realizadas hasta -15 V y las corrientes de complianza I.opm,
configuradas variaron entre 1 y 100 puA. Para estas experiencias utilizamos

dispositivos con 57 nm de espesor de éxido.

En la Figura 5.21 podemos ver la resistencia pristina de los dispositivos
en funcién del area. Idealmente, el resultado esperado para este experimento,
i.e. Ryis vs. drea, es una relaciéon de proporcionalidad inversa de alguna
funcién del érea, por ejemplo, la conocida ecuacién R = pL/A. Lejos de esta
situacién, el grafico muestra un diagrama de cajas'! que expone una débil
tendencia. A pesar de que a mayor area notamos la disminucion del valor
de la mediana (a excepcién de los datos de 250 pum?), la posible relacién
entre ambas variables queda oculta por la gran dispersién que presentan los

dispositivos recién fabricados.

En la Figura 5.22 mostramos los resultados de la serie de dispositivos
electroformados de dreas 4 y 250 pm?2. Como podemos apreciar 25 de los
27 dispositivos analizados presentaron 2,5 > 1 MS). La distribucién de los
datos abarca practicamente todo le rango de la excursion de tension aplicada.

2 tiene la moda hacia tensiones

La distribucién para dispositivos de 4 pm
mayores (en valor absoluto), aproximadamente, entre -12 y -14 V. Mientras,
los dispositivos de 250 um? presentan una tensién de electroformado media
de -7.3 V, aunque a bajas tensiones los datos se distribuyen uniformemente
sin acentuar ninguin valor en particular. Si bien es necesario una muestra
de datos de mayor tamano, esta observacion insintia que dreas mas grandes
tendran una tensién de electroformado menor. Esta idea no sorprende ya que
a mayor area la probabilidad de encontrar defectos en la interfaz es mayor,

haciendo que sea mas sencillo provocar la ruptura suave del 6xido [99].

Estos comentarios, en conjunto con los realizados sobre las dispersiones

HRecordemos que el diagrama de cajas indica el minimo y el méximo de la muestra de
datos mediante las barras mientras que la caja ocupa el cuartil 2 y 3 de la muestra (por
lo que las barras exteriores ocupan los cuartiles 1 y 4). La linea naranja indica la mediana
de la muestra.
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Figura 5.21: Resistencia pristina en funcién del drea para cross-bar de Au/TiOo(57
nm)/Al. Tamafio de la muestra de datos para cada drea: Ny = 26, Nos = 3, Nygg =

7, Nasg = 17 y Nasgo = 5.
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Figura 5.22: Tensién de electroformado de dispositivos cross-bar de Au/TiO2(57 nm)/Al

(a) Tensién de electroformado en funcién

del drea. (b) Distribucién de la tensién de electro-

formado. Los puntos negros sobre las barras naranjas indican que esos dispositivos poseen

Rpris < 1 M€Q.

de R,ys en funcion del drea, sugieren que existen defectos en los dispositivos

que van en perjuicio de la reproducibilidad del comportamiento de las jun-

turas. Debido a que los dispositivos no sufren ningin estrés eléctrico desde

que son fabricados hasta estas pruebas, las fallas inicamente pueden origi-
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narse durante el proceso de fabricacion. Algunas posibilidades ya las hemos
mencionado en parrafos anteriores, por ejemplo, la presencia de rebabas que
alteran el espesor del 6xido e intensifican el campo. Otra posible causa de esta
irreproducibilidad puede ser contaminacién de las interfaces con particulas
organicas o metalicas que se encuentren adheridas fuertemente a las pelicu-
las previamente depositadas. Si bien entre los procesos de [lift-off realizamos
banos de acetona e IPA en sonicador para remover residuos de fotoresina son
estos mismo banos los que por mal lavado o un secado insuficiente pueden
convertirse en contaminaciéon. Descartamos la opcién de contaminacién de
fotoresina por un insuficiente revelado ya que, en general, revelamos 30 s
maés que el tiempo calibrado (sobre-revelado) para asegurar la ausencia de

contaminacion antes del depdsito del metal o del éxido.

Analizando el impacto de la corriente de complianza durante el electro-
formado, en la Figura 5.23a podemos observar la resistencia post-formado en
funcion de la corriente de complianza configurada en el proceso. Los datos
corresponden a los dispositivos formados con las tensiones de la Figura 5.22.
Los simbolos grises muestran las resistencias iniciales de los dispositivos y la
flecha indica la tendencia a disminuir luego del electroformado. Observamos,
ademas, que resistencias menores a 1 k{2 son obtenidas independientemente
del valor de complianza configurado. También, notamos que la probabilidad
de obtener estados resistivos mas elevados es mds alto al configurar Icomy
entre 1 y 10 pA. En la Figura 5.23b graficamos la resistencia post-formado
segun la resistencia pristina de cada dispositivo. Alli podemos apreciar es-
to ultimo notando que para corrientes de complianza mayores a 10 uA los
estados resistivos que se obtienen son, en su mayoria, menores 10 k€. Tam-
bién notamos que el estado resistivo obtenido luego del electroformado no
depende de la resistencia pristina. Asimismo, en muy pocos casos, a corrien-
tes de complianza muy bajas, el electroformado tuvo un efecto volatil o el
estado formado resulté inestable de tal forma que al registrar la resistencia
Rpost-form ~ Rpris- Esto se puede ver en los puntos ubicados sobre la linea

punteada negra (recta identidad).

Esta variabilidad observada en el proceso de electroformado dificulta la

comparacion de los pardmetros de conmutacién Vigsgr 0 Vsgr. Por un lado,
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Figura 5.23: Resistencia post-formado para dispositivos de 57 nm de espesor 6xido con
4y 250 pm? de drea. (a) Rpost-form €n funcién de la corriente de complianza utilizada.
En gris claro se representan los valores de resistencia pristina para los dispositivos. La
flecha indica que, en general, el cambio de resistencia es negativo. (b) Resistencia lue-
go del electroformado vs. la inicial. La recta punteada negra corresponde a la identidad
Rpost—form = Rpris-

porque la cantidad de dispositivos que fue posible conmutar resulté muy
baja. Teniendo en cuenta que ya contdbamos con un tamano de muestra de
datos reducido, no fue posible extraer informacion confiable. Por otro lado,
las diferentes Vi, registradas indican que los dispositivos no se encuentran
en igualdad de condiciones, por lo que una comparacion directa de los datos

seria incorrecta.

5.4. Discusion

El célculo del exponente v nos permitié determinar que el mecanismo
dominante en el LRS es éhmico y que a tensiones elevadas creemos que pre-
domina SCLC. En cambio, en el HRS el mecanismo dominante es Schottky
con una contribucion de SCLC a tensiones altas. Es importante notar que
la densidad de puntos de la tensién aplicada juega un rol fundamental en la
determinacion del mecanismo a muy baja tensién por lo que para dilucidar lo
que realmente sucede a bajas tensiones seria conveniente utilizar las rampas

de tension con 1 mV de incremento. Esto se aplica tanto al LRS que aca-
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bamos de mencionar como al HRS I del cual no hemos podido fundamentar
s6lidamente el pico observado a 0.15 V/2. Para validar el modelo propuesto
también podemos recurrir al célculo del exponente v mediante una simula-
cion numérica o realizar mediciones a bajas temperaturas para resaltar los

mecanismos de conduccién que no son activados térmicamente.

Al estudiar la reproducibilidad de las muestras nos dedicamos a estudiar
el desempeno de una muestra de 57 nm de espesor de 6xido. Por un lado,
observamos una gran variabilidad en la resistencia pristina de los dispositivos
que atenta contra la obtencion de datos en condiciones repetibles. El origen
de esta variabilidad fue discutido sugiriendo como posibles causas los proce-
dimientos de fabricacion asociados a pasos tipo lift-off. Una de las causas que
va en detrimento de la tasa de dispositivos bien fabricados es la generacion
de rebabas causadas por el uso de fotoresina positiva lift-off. La Figura 5.24
muestra como se generan estos defectos en la fabricacion. En la Seccién 5.2,
obtuvimos la altura de las rebabas en los bordes de la barra del BE mediante
AFM. Todas las mediciones superan los 100 nm. Esto justifica que los dis-
positivos presentados con 21 nm de espesor TiO, no superaron los 50 ciclos
de conmutacion sin exhibir un cambio brusco en la I-V| mostraron grandes
derivas por ciclo y dispersiones relativas. Por el contrario, los dispositivos de
108 nm de espesor presentaron conmutacion por al menos 160 ciclos. También
vimos que las rebabas fueron las que acentuaban la generaciéon de burbujas

durante el electroformado aumentando el riesgo de romper el dispositivo.

| l

I = | | |

(a) Fotoresina positiva. (b) Fotoresina negativa.

Figura 5.24: Resultado del lift-off segtun perfil de fotoresina.

Otro aspecto que estudiamos fue la tensién de electroformado para dos

dreas muy diferentes 4 y 250 um?. El experimento arrojé resultados poco
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Tabla 5.3: Opciones para evitar generacién de O2(g) en la interfaz BE/TiOs y mejorar la
variabilidad de los dispositivos.

Alternativa Motivo Impacto
Reduccién del area Disminucién del volumen Alto
Reduccién del espesor Disminucién del volumen Bajo

Evita acumulacion excesiva de Oz(g) y
BE no-noble funciona como reservorio de iones de Alto
oxigeno

., Disminucion de la intensificaciéon del .
Remocién de rebabas L. Medio
campo eléctrico

precisos. La distribucion de valores de tensién resulté uniforme haciendo que
no podamos comparar los comportamientos posteriores. Una variable a con-
siderar es el tiempo de reaccion de la SMU al imponer la corriente de com-
plianza configurada. Es sabido que las SMUs tardan entre decenas y centenas
de microsegundos en hacer efectivo el limite de corriente [100, 14]. Algunas
modificaciones en la configuracién experimental para el proceso de electro-
formado han sido implementadas por otros autores obteniendo mejoras el
comportamiento posterior. Concretamente, Lee y colaboradores proponen en
[100] utilizar un transistor de corte rapido colocado en serie con el dispositivo
de forma tal que, mediante el control de la base del transistor, se limite la

corriente cuando se produce el filamento conductor.

Analizando el desempeno de los dispositivos durante la conmutacién, las
inestabilidades observadas en los estados HR y LR tienen origen en diferentes
puntos. Por un lado, la degradacién del HRS esta asociada a la pérdida de
IO por liberacién de O(g) y por otro lado a la incorrecta configuracién de
las tensiones de RESET.

Varias estrategias se pueden procurar si deseamos evitar la generacion
de burbujas. Las mismas estrategias se puede emplear para mejorar la tasa
de éxito de fabricacién, es decir, la disminucién de la presencia de rebabas,
disminuir la dispersién de resistencias pristinas y reducir la variabilidad de

la tension de electroformado. En la Tabla 5.3 listamos las opciones.

Algunas de las alternativas listadas implican realizar un nuevo estudio
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sobre los dispositivos ya que conllevan cambios en los materiales del sistema.
Otros, en cambio, son modificaciones de diseno y fabricacién. La reduccién
del drea implica migrar de técnica de litografia, por ejemplo, a litografia por
haz de electrones. La reduccion del espesor, de poco impacto, es sencilla de
aplicar disminuyendo el tiempo de depdsito. De todas formas, si las rebabas
no son removidas la reduccion del espesor es inttil. Como ya anticipamos en la
discusion de la Seccién 5.2, para la remocion de vestigios podemos recurrir a
fotoresinas negativas. En el siguiente Capitulo abordaremos algunas de estas
estrategias. Esto es, el cambio del material del electrodo inferior y remocién

de rebabas.



Capitulo 6

Reduccion de dispositivos a

celdas cross-point

En el Capitulo pasado presentamos el sistema bajo estudio de este traba-
jo de Tesis. El proceso de fabricacion involucrado en dicho Capitulo es el mas
sencillo para estudiar el fendmeno de RS y consiste en pocos pasos elemen-
tales del tipo lift-off. Cuando el objetivo es obtener dispositivos con menor
variabilidad y conseguir integrarlos a otras tecnologias es necesario solucio-
nar los problemas encontrados en el Capitulo anterior. A saber, presencia de
rebabas que cortocircuitan la celda e intensifican el campo eléctrico, residuos
de fotoresina en las interfaces, baja adhesion entre la pelicula de TiOy y
el Au en la interfaz del BE, y variabilidad en la resistencia pristina y ten-
sién de electroformado. Para superar estos obstaculos es inevitable recurrir a
un proceso de fabricacién mas sofisticado. En este Capitulo, presentaremos
un sistema similar al del Capitulo pasado con una modificacién estructu-
ral. Ademas, estudiaremos el impacto de la presion parcial de oxigeno en el
proceso de electroformado. El proceso de fabricacién con el que obtendre-
mos los dispositivos involucra una mayor cantidad de pasos de fabricacién en
aras de proteger las interfaces de nuestro dispositivo. Al mismo tiempo, este
proceso utiliza estrategias similares a las que se emplean en la industria del

semiconductor.

En las muestras que presentaremos en este Capitulo estudiaremos los
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procesos de electroformado, los mecanismos de conduccién, los estados de

conmutacién y, en el Capitulo 10 su respuesta en ambientes hostiles.

6.1. Microfabricacién de celdas cross-point

En la presente Seccién se describe el proceso de fabricacién que nos per-
mitié obtener celdas de memoria individuales de Au/Ti/TiO,/Al para dife-
rentes estequeometrias del 6xido. Las técnicas empleadas como asi también el
equipamiento utilizado se describieron en el Capitulo 3. La fabricacién de las
muestras se realiz6 en el INL de Portugal partiendo de un sustrato con todo
el apilamiento previamente depositado en las instalaciones del CMNB-INTI.
De esta forma, realizamos la multicapa sin romper vacio con los materiales
estudiados utilizando los parametros de depdsito ya determinados. Luego, en
el INL, dimos forma al apilamiento para definir los dispositivos y colocamos

los contactos y las vias.

En contraposicién al arreglo cross-bar del Capitulo anterior, los dispo-
sitivos de memoria fabricados en este proceso estan aislados eléctricamente
entre si. Es decir, no poseen un electrodo comtun. En la bibliografia, a estos
dispositivos de geometria individual se los conoce como cross-point debido
a que cada uno de ellos se considera como una minima unidad de memoria.
Por un lado, esto permite estudiar los dispositivos con mayor libertad debido
a que la ruptura fisica de alguno de los electrodos no afecta a los dispositi-
vos vecinos. Por otro lado, permite colocar dispositivos con una distribucion

espacial que facilite su caracterizacién en una estacién de prueba automatica.

La fabricacion comienza con el depdsito de la multicapa de materiales que
daran lugar al fenémeno de RS. Sobre una oblea de silicio con 6xido térmico
de 1 pum se depositan consecutivamente las siguientes capas sin romper vacio:
Ti/Au/Ti/TiOy/Al Los depdsitos de los metales se realizaron mediante DC
magnetron sputtering a una presion total de 1 mTorr de Ar. El depdsito del
oxido de titanio es reactivo, partiendo de un blanco de Ti 4N del fabricante
Goodfellow con una atmésfera mixta de Ar y O,. Se fabricaron tres familias

de muestras de diferentes 6xidos de titanio mediante el control de la presion
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parcial de oxigeno, p(Os). Se utilizaron p(Os)/pior = 0.25, 0.30 y 0.35 con
una presién total de 8 mTorr. Los blancos de Au y Al fueron los mismos

empleados en la fabricacion de las cross-bar.

Los tiempos de depdsito para cada capa son, en orden, 3/1/3/30/8 en
min. Esto produjo espesores de 30/60,/30/100/200 en nm con dispersiones de
5 nm aproximadamente. Més adelante, mostramos cortes transversales de las
muestras que evidencian variaciones del espesor del didéxido de titanio debido

a que las condiciones de depdsito varfan segin la p(O) elegida.

Las dos capas de titanio adyacentes al film de Au juegan el rol de buffers
de adhesion. La primera permite adherir el Au al sustrato y la segunda evita
que las capas de TiOs y las superiores se desprendan durante los pasos de

fabricacion de este proceso (Apéndice B).

Los siguientes pasos de fabricaciéon dan forma al dispositivo con un enfo-
que de fabricacién estrictamente top-down. La apariencia inicial de la muestra
se esquematiza en la Figura 6.1a. Nuestro dispositivo estara conformado entre
el electrodo inferior de Au/Ti y la capa de aluminio como electrodo supe-
rior. En el siguiente paso, depositamos una capa multifuncional de TiWN
que actia como un recubrimiento antireflectivo para la litografia y funcio-
na también como capa de sacrificio para los siguientes pasos ya que otorga
resistencia quimica frente a ataques hiimedos a la multicapa depositada pre-
viamente. Esta aleacion con un bajo porcentaje de nitrégeno ha demostrado
funcionar exitosamente como barrera para la difusion del oro utilizado en las
interconexiones de wire-bonding [101]. El depésito de la pelicula multifuncio-
nal se realiza por sputtering DC sobre toda la oblea. Depositamos un stack
de TiWN/AI(SiCu)/TiWN con 100/10/15 nm de espesor. La capa de alumi-
nio de 10 nm juega el rol de “informante” para el proceso de ion milling con
monitor SIMS: cuando el monitor registra un pico en la senial del aluminio y
un valle en la senal del TiWN sabemos que hemos llegado al recubrimiento
del TE. La incorporacién de esta pelicula delgada en el dispositivo no signi-
fica una modificacién en el funcionamiento ya estudiado para el sistema de

TiO, debido a que la juntura entre los dos metales Al/TiWN resulta hmica.

A continuacién, por spin-coating depositamos 0.6 um de fotoresina ne-
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Figura 6.1: Proceso de fabricacién de celdas ReRAM cross-point: (a) Depdsito de la mul-
ticapa sobre el sustrato de Si/SiOs. El film inferior es SiOs. (b) Depédsito de TiWN y
litograffa para la definicién del micropilar. (¢) Ion milling hasta el BE. (d) Definicién
del BE. (e) Aislacién con alimina. (f) Litografia para la generacién de la via al TE. (g)
Depésito de la via al TE. (h) Depésito de Al(SiCu) en oblea completa para TE. (i) Lito-
graffa para la definicién del TE. (j) lon milling hasta la alimina. (k) Litografia para la
generacién de vias al BE. (1) Depdsito de vias de Al(SiCu) para contactar el BE.
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gativa AZ1505 de Microchemicals con el fin de determinar el patrén de los
pilares cuadrados que daran forma a cada dispositivo. Para promover la ad-
hesién de la fotoresina, previamente cubrimos las muestras con HMDS en
un vaporizador. Usando un sistema de escritura directa por laser (LDW)
hacemos la litografia sin mascara para definir el patrén de los micropilares.
Después del revelado, la muestra tiene el aspecto que se presenta en la Figura
6.1b.

El area definida para los pilares barre un amplio rango que va desde los
10000 pm? hasta 1 pum?. Los lados de los dispositivos cuadrados toman los
valores de 100, 90, 85, 80, 75, 70, 65, 60, 55, 50, 45, 40, 35, 30, 25, 20, 18, 16,
14,12, 10,9, 8, 7,6, 5,4, 3,2y 1 pym.

Luego, mediante ton milling atacamos todo el sustrato colocado a 130°
respecto del haz de iones hasta exponer la pelicula de Au!. Mediante un
monitor SIMS incorporado en el equipo de ion milling controlamos la senal
de Au para evitar la remocién completa de esta capa. Una vez que los pilares
quedaron definidos, la muestra es inclinada a 165° para remover los residuos
que suelen alojarse en la base de los pilares por redeposicion del material

erosionado. En este punto, el dispositivo se ve como en la Figura 6.1c.

Una vez que hemos definido nuestros pilares, removemos la fotoresina y
lavamos suavemente las muestras para realizar la segunda litografia. El pro-
cedimiento es similar a lo comentado anteriormente a diferencia del espesor.
Aqui usamos 1 um de fotoresina para evitar el desprendimiento de la su-
perficie del oro. Luego, empleando ion milling definimos el BE para cada
dispositivo (Figura 6.1d). Después de esto, depositamos aproximadamente
500 nm de Al,O3 que funciona como dieléctrico para aislar eléctricamente a
los dispositivos independientes y proteger a los pilares de particulas del me-
dio ambiente que puedan depositarse sobre el dispositivo y cortocircuitarlo.
En la Figura 6.1e se puede observar cémo se encuentra la celda ReRAM en

esta etapa.

El siguiente paso es abrir una via para contactar el electrodo superior

por medio de un proceso de litografia seguido de un ion milling (Figuras

1A 0° el plano que contiene a la muestra es paralelo a la direccién del haz de iones
(Figura 3.9).
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6.1f). En esta etapa, usamos cuadrados un poco més pequenos que los pila-
res originales para definir la via. Dado que tenemos areas grandes y pequenas
de micropilares, y las dreas grandes se erosionan mas rapido que las mas pe-
quenas, es necesario saber precisamente qué capa estamos atacando y cuando
parar. En este momento es cuando la capa TiWN depositada previamente
funciona como indicador para la detencion del ion milling. Esta capa nos re-
vela cuando estamos por llegar al electrodo superior de aluminio. Después de
abrir la via, depositamos el metal, Al(SiCu), por DC magnetron sputtering
(Figura 6.1g). Conociendo la tasa de depdsito, el sputtering se realiza hasta
sobrepasar el nivel superior de la alimina depositada (~500 nm) como se

ilustra en la Figura 6.1h.

A continuacién, mediante un proceso de litografia sobre el metal definimos
el patrén del TE que serd protegido durante el ataque por ion milling (Figura
6.11). Luego de remover la fotoresina, el dispositivo se encuentra como en la
Figura 6.1j y esta listo para el depdsito de una nueva pelicula de fotoresina con
el objetivo de definir las vias para contactar el electrodo inferior. Mediante
LDW se definen vias cuadradas de 150 ym de lado, Figura 6.1k.

Finalmente, abrimos la via por medio de ion milling y la rellenamos con
Al(SiCu) depositado con DC magnetron sputtering hasta superar el nivel de
la alimina nuevamente. Al finalizar, removemos la fotoresina y el dispositivo
se encuentra como en la Figura 6.11. Aqui concluimos la fabricacién del dispo-
sitivo. En la Figura 6.2 podemos apreciar un esquema de un corte transversal

del dispositivo y los materiales que lo conforman.

- 8. Al(SiCu)
8 (TE) 8 (BE) 7. Al5O3
6. TIWN
5. Al
2 4. T102
3 7 3. Au
2. Ti
1. SiO9

= Oto

Figura 6.2: Esquema de un corte transversal de una celda cross-point finalizada.
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En las ilustraciones de la Figura 6.1, los dispositivos aparentan estar
aplanados. Al depositar el film de alimina sobre toda la oblea, en la posicion
de los pilares el film copia la topografia por lo que las ilustraciones de la
Figura son simplemente esquemas que nos permiten interpretar el dispositivo
facilmente. Aclaramos entonces que la capa de alumina no fue aplanada. No
empleamos ningtin tipo de técnica de planarizacién a lo largo de este trabajo?.
Un perfil adquirido por perfilometria de contacto detalla la topografia que
presenta la muestra a lo largo de la linea punteada, Figura 6.3. En el perfil
registrado podemos observar el relieve que produce (de izquierda a derecha)
el BE, el TE, los picos que produce el pilar y la via en un dispositivo de
70x70 pm?.

e {/HLJ\\

= 4 b

L L 25 pm
v " L

Figura 6.3: Esquema de la vista superior de una celda cross-point finalizada y un perfil
de topografia adquirido sobre la linea punteada negra mediante perfilometria de contacto.

Para concluir, resaltamos lo que mencionamos al comienzo de este Capitu-
lo. Este proceso de fabricacién cuida las interfaces involucradas en la con-
mutacién, a saber las interfaces Ti/TiOy y TiO,/Al. La celda activa del
dispositivo de memoria se realiza sin romper vacio, evitando la redeposicion
de metales y compuestos organicos que surgen en los tres procesos de lito-
grafia y lift-off que soliamos hacer en el proceso de fabricacién de barras
cruzadas. Si bien conseguimos producir las junturas en el depésito de la pri-
mera multicapa sin entrar en contacto con el oxigeno de la atmésfera, existe
la posibilidad de oxidacion por parte del BE de Ti. Esto puede suceder debido
a la difusion de oxigeno intersticial del TiOy o por el desplazamiento de iones

de oxigeno durante la operaciéon del dispositivo. Al mismo tiempo, cuando se

2La planarizacién o flattening se consigue mediante técnicas de ataque quimico y
mecanico de pulido conocidas como Chemical-Mechanical Polishing.
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deposita el diéxido de titanio, la atmosfera de la camara del sputtering es
rica en oxigeno por lo que es factible que la pelicula de titanio también se
oxide durante ese tiempo.

En la Figura 6.4 nos encontramos con la imagen de los dispositivos cross-
point fabricados. Podemos apreciar los contactos superiores de aluminio mas
opacos y los contactos inferiores dorados con vias de aluminio mas claras en
los extremos de las barras de Au. La diferencia de esta apariencia radica en la
rugosidad de la alimina que rodea a todos los dispositivos. En la interseccion
de ambos electrodos se encuentra el micropilar cuadrado. 600 ym separan a

los dispositivos en ambas direcciones en este arreglo periédico.

Figura 6.4: Dispositivo cross-point luego de finalizar su fabricacién. Imagen adquirida con
microscopio éptico.

Como observaciones finales de este proceso de fabricaciéon podemos men-
cionar tres aspectos importantes. En primer lugar, como hemos podido ob-
servar en los cortes transversales de las imagenes de SEM, este método logra
remover los vestigios de rebabas que alteraban los espesores de las celdas en
la disposicién cross-bar. Esto, como veremos en la siguientes Seccién 4.2, per-
mitio registrar una gran cantidad de curvas de electroformado y mediciones

C-V debido a la alta tasa de éxito en la fabricacién.

En segundo lugar, el proceso es muy versatil para definir el patrén de los



6. Reduccion de dispositivos a celdas cross-point 115

dispositivos, los pilares. Debido a que se utiliza un equipo de litografia de es-
critura directa por laser sin mascara es facil editar el patréon para determinar
la geometria y el tamano deseado. Conseguir el patrén de barra cruzada del
Capitulo anterior es el siguiente paso para lograr mayor integracion cuidando
las interfaces. Como desventaja, este proceso de fabricacion es costoso desde
el punto de vista de los tiempos involucrados. Particularmente, el método
de litografia incrementa considerablemente tiempo de fabricacién. Para miti-
gar esto, disenamos una méascara de Cr sobre cuarzo cuya fabricacién estuvo
a cargo de la empresa Compugraphics. La mascara posee los disenos tanto
para campo claro como campo oscuro. No sélo cuenta con los patrones de
las etapas fabricacion de pilares sino también con patrones para realizar la
interconexiéon entre los dispositivos cross-point en uno de los 1ltimos pasos

de la fabricacion permitiendo asi armar arreglos lineales de varios bits.

En tercer lugar, este proceso de fabricacion utiliza un equipo de ton mi-
lling que hoy en dia no existe en la infraestructura del sistema CyT a nivel
nacional. En otras palabras, implementar este tipo de fabricacién es inviable
en Argentina hoy en dia. Como alternativa existen tres técnicas que pueden
imitar la técnica ion milling. Como primera alternativa, podemos recurrir a
un equipo de RIE. La ventaja de emplear este equipo es la selectividad lo que
podria inclusive traer una ventaja sobre el ion milling aunque, no es direc-
to conseguir los insumos para atacar cada material. Como segunda opcion,
recurrir a un sputtering es una buena eleccion. La principal desventaja es la
posibilidad de curar la fotoresina por un incremento de la temperatura sobre
la muestra. Como consecuencia, debemos incorporar pasos de enfriamiento
que prolongan los tiempos de fabricacién o bien recurrir al uso de mascaras
duras como SiO5 o SizNy. Un detalle adicional es la calibracién de las tasas
de ataque de los materiales a erosionar. La tltima alternativa es recurrir a
ataques por via humeda. Como ventaja esto puede resultar en ataques selec-
tivos pero debemos tener especial cuidado, al igual que con RIE, en evitar
tasas de ataque “cruzadas”. Es decir, evitar atacar varios materiales con dife-
rentes tasas con una misma solucién. Por ejemplo, es posible atacar los films
de Al y Ti con KOH pero también es probable que ataquemos al mismo tiem-
po a la fotoresina. Como beneficioso, sélo algunas soluciones atacan al film

de Au (yoduro de potasio y agua regia por ejemplo) haciendo que esa capa
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funcione como barrera para exponer el pilar. El ataque selectivo de TiOg es
el mayor de los problemas de esta alternativa ya que hemos encontrado po-
cas soluciones para este material (HF diluido en nuestro laboratorio o dcido
fosférico H3PO, segun [102]). En las dltimas dos alternativas que repasamos,

la pérdida de anisotropia es evidente.

6.2. Caracterizacion morfolégica

Se determinaron los espesores de las capas de 6xido de titanio median-
te SEM realizando cortes transversales con un FIB. Los espesores para las
diferentes presiones parciales de oxigeno fueron 300, 320 y 130 nm con un
error en la determinacion del espesor de 10 nm para p(Os)/pioy = 0.25, 0.30

y 0.35, respectivamente.

En la Figura 6.5b se muestra un corte transversal de la muestra donde se
puede apreciar la via que contacta al electrodo superior del micropilar que
se encuentra rodeado por la alimina y se ubica sobre el sustrato de Si/SiOs.

El recuadro indica la multicapa que se puede apreciar en la Figura 6.5a.

Existe en la bibliografia evidencia de que nuevas aleaciones surgen en
la interfaz superior entre el 6xido de titanio y el aluminio. A continuacion,
citamos los trabajos donde estudian sistemas similares al nuestro. Esto es un

electrodo superior de Al y el éxido de titanio como elemento que exhibe RS.

Se cree que existe una capa de 6xido de aluminio, presumiblemente AlyOg,
entre la capa de TiOy y el electrodo superior de Al. Esto es reportado por
Jeong y colaboradores en [97]. Alli, la capa oxidada es observada por TEM
y, seguin los autores, surge a raiz de la oxidacion del electrodo de aluminio
por la difusién de oxigeno luego de fabricarlo. El espesor no es reportado
explicitamente pero a partir las imagenes del trabajo puede inferirse que
posee ~3 nm por lo que es probable que suceda tunneling directo y que su

contribucién eléctrica en una curva I-V no sea facil de discriminar.

De igual manera, Ghenzi en su Tesis sobre un sistema similar al nuestro
[14], menciona que existe evidencia de esta capa oxidada pero no fue obser-

vada directamente. La suposicién de su existencia se basa en la dependencia
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AI(SiCu)

3'\{ 1/16/2017 det | mode HV curr mag WD tilt HFW —— 500 nm ——
% | 1:31:13PM | ETD SE 2.00kV | 50pA | 65000x | 4.1 mm |53° |3.19 pm INTI - CMNB

(a)

1/15/2017 det | mode HV curr mag FH Wi tilt HFW —2
2:38:45PM | ETD | SE 2.00kV | 50pA | 15000x | 4.0mm |52° | 13.8 ym
(b)
Figura 6.5: Corte transversal de un dispositivo finalizado. (a) Multicapa que conforma
el pilar del dispositivo sobre el SiOs del sustrato. (b) Micropilar rodeado por aliimina,

contactado superiormente por la via. Se puede apreciar el Pt depositado por el FIB y el
sustrato de Si/SiOs.
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de la tensién de ruptura del 6xido de titanio en funcién del espesor cuya or-
denada al origen (relacion lineal) sugiere, entre otras cosas, una contribucién

de la capa de alimina.

En otro trabajo [103], Kim et al. sugieren que esa capa no es aluminio
oxidado sino TiOs con aluminio intersticial. Las iméagenes adquiridas por
TEM reportadas en el trabajo indican que el 6xido de la interfaz superior
tiene alrededor de 5 nm. Ademas, mediante una caracterizacién por rayos
X en TEM (EDS-TEM) muestran que en la interfaz superior coexisten dos
materiales: TiOy deficiente en oxigeno (TiO,_,) y aluminio por lo que infieren

que la capa se encuentra dopada con aluminio.

En nuestro trabajo, la interfaz superior entre el 6xido y el TE podria
exhibir una nueva capa. Por otro lado y de manera analoga, podemos pensar
que en la interfaz inferior entre el BE de titanio y el éxido aparece una nueva
capa de titanio oxidado. Asi, el éxido de titanio depositado por sputtering
incrementaria su espesor y el BE pasaria a ser el Au que se ubica debajo del
Ti. Esto podria inducir un cambio en el mecanismo de conduccion al operar
el dispositivo en reversa debido la diferencia entre la funcién trabajo del Au
y el Ti (~0.8 eV [89]).

Dake realizé un experimento sobre TiOy amorfo en [104]3. Alli, no estu-
di6 la conmutacién de la juntura sino que observo por XPS que al depositar

aluminio sobre el éxido, el aluminio se oxidaba y el TiO, éste se reducia.

Para observar si existe la formacion de estos 6xidos en las interfaces de
nuestras muestras, analizamos un dispositivo fabricado con 0.35p;; de pre-
sién parcial de oxigeno. Primero, realizamos varios ciclos I-V controlando
tension, sin electroformar, como puede verse en la Figura 6.6a. El dispositivo
fue dejado en el estado LRS ~ 1 GQ (Vieaa = 100 mV) como se muestra el
inset del grafico. Luego, observamos sus interfaces mediante STEM para de-
terminar si surgen nuevas aleaciones. Para ello preparamos una lamella con
un espesor suficientemente delgado para que electrones de 30 keV atravie-

sen el material. La imagen de lamella puede apreciarse la Figura 6.6b. Las

3 Aclaramos que también realiza su estudio sobre TiOs cristalino, particularmente sobre
la interfaz (110) pero a partir de sus observaciones concluye que no existe diferencia con
el diéxido amorfo.
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dimensiones aproximadas de la regién delgada son 9x8 um? con un espesor
entre 100 y 200 nm.

En una primera instancia observamos el corte transversal mediante campo
claro e identificamos las interfaces de interés. Las mismas se ubican en los
recuadros 1 y 2 de la Figura 6.6¢c. El modo BF revel6 la presencia de un
material diferente a TiOy y Al en la interfaz 1. El brillo de esta nueva capa
en BF sugiere la presencia de un material con un niimero atémico menor que
el TiOs. Recordemos que en las microscopias electronicas de transmision, a
mayor Z, mayor dispersion, menor brillo. La capa de oro o la que contiene
tungsteno son ejemplos de esto. Con esto en mente, si bien la composicién de
la capa deberiamos determinarla mediante EDS-TEM, podemos pensar que
los materiales que la componen son aluminio y oxigeno en vez de titanio. Esto
indicaria entonces que estamos frente a una interfaz en la que se formo 6xido

de aluminio.

En una segunda instancia, observamos la muestra en campo oscuro con
un detector de gran angulo (HAADF). Con este modo podemos obtener
mayor contraste entre los materiales y validar nuestra hipétesis. En la Figura
6.7 se presenta una imagen adquirida con este detector. Alli podemos ver
claramente la presencia de una aleacién diferente. La delgada capa resulta
mas oscura debido a que el detector colecta una menor cantidad de electrones
provenientes de la interfaz. La trayectoria de los electrones es afectada en

menor medida por el bajo Z del material.

Observando la figura detenidamente podemos notar que el espesor de
la capa no es uniforme. Procesando la imagen, determinamos que la capa
cuenta con (15 £ 5) nm de espesor. Este espesor resulta bastante mayor a
lo observado en los trabajos citados [103, 97]. Esto podria estar relacionado
con dos factores. El primero tiene que ver con el estado del dispositivo. En
las dos referencias, segiin lo reportado por los autores, las medidas en TEM
fueron realizadas sobre un dispositivo recién fabricado que no sufrié ningin
estrés eléctrico. Por el contrario, nuestro dispositivo fue estimulado durante
los ciclos de conmutaciéon. Es decir, la capa pudo haber crecido durante los
ciclos I-V del dispositivo. Un estudio sisteméatico por STEM podria revelar

los espesores de esta capa en funcion de los ciclos de vida de un dispositivo.
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Figura 6.6: (a) Ciclos de conmutacién del dispositivo de TiOg cross-point de 70x70 pym?
con p(O2) = 0.35pt0t. El inset muestra la resistencia remanente del dispositivo leida a 100
mV. El cuadrado verde es el estado final donde se ha dejado al dispositivo. (b) Lamella
para observacién por STEM. El recuadro indica la posicién de (c). (¢) Imagen de STEM

de campo claro de la multicapa del dispositivo. Los recuadros marcan las interfaces de
interés.

El segundo factor, estd asociado a la disponibilidad de oxigeno en el bulk
de TiO,. En [103], el espesor de TiO, es 10 nm con un drea de 10x10 pm?
y la capa TiOy(Al) es de 5 nm. En [97], el éxido es de 14 nm con un drea

de 60x60 pm? y la capa de AlO de 3 nm. En nuestro trabajo, recordemos,
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26/2017 det mode HV curr mag FH D tilt ——— 500 nm ———
:53:04 PM | STEMII | HAADF | 30.00 kv | 0.40 nA | 80 000x | 4.1 mm | 0° INTI - CMNB

Figura 6.7: Observacién de un dispositivo de geometria individual por campo oscuro en
STEM. Se observa el buen contraste entre los elementos que participan en las interfaces
con el TiO;. (a) Imagen de campo oscuro de gran dngulo (HAADF). Misma regién que la
Figura 6.6c¢.

el espesor del 6xido es 130 nm con un area de 70x70 pm? y la capa en la
interfaz 1 es de 15 nm. Es decir, el volumen de oxigeno disponible es entre

uno y dos érdenes de magnitud mayor en nuestra muestra.

Otro aspecto interesante para observar de las imagenes son las “fibras”
que aparecen en la capa de diéxido de titanio. Una inspeccion réapida de la
imagen nos lleva a pensar que podrian ser artificios del proceso de milling
del FIB producidos por diferencias entre las durezas de los materiales erosio-
nados con el haz de Ga™. Sin embargo, al modificar el mapa de colores como
se observa en la Figura 6.8 podemos apreciar que esos artificios aparecen
claramente en el éxido de silicio, poseen un tamano caracteristico mayor y
estan espacialmente asociados al aluminio rugoso superior. Ademas, las fi-
bras no resultan rectas sino que algunas son curvas o “serpenteantes” y su
longitud no abarca el 6xido por completo. Analizando estos detalles mediante
un algoritmo de deteccién de picos? encontramos que la densidad es (35 +

2) filamentos por pm. A partir de un perfil de intensidades en la mitad del

4 Algoritmo deteccién de picos del paquete peakutils para Python.
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espesor del 6xido, tomamos una muestra de 22 fibras y determinamos que el

didmetro promedio es 9.3 nm con una dispersiéon de o = 2.8 nm.

201

Intensidad [u.a.]

01 1 ! ! 1 ! ! !
70 750 800 850 900 950 1000 1050 1100
Distancia [nm]

det mode curr mag FH WD t +——— 500 hm ———
STEMII | HAADF 0.40nA | 80000 x | 4.1 mn o INTI - CMNB

Figura 6.8: Observacion de un dispositivo cross-point por campo oscuro en STEM. Misma
imagen de la Figura 6.7 pero con el mapa de colores editado para resaltar detalles. La
barra a mitad de altura del 6xido indica la zona aproximada donde tomamos el perfil de
intensidades donde podemos notar los picos correspondientes a la estructura de fibras. Las
barras rojas horizontales en los picos del perfil de intensidad representan el didmetro de
las fibras.

Para analizar la interfaz 2, recurrimos a la observacion de la lamella por
TEM. En la Figura 6.9 podemos encontrar una vista general del apilamiento.
Alli podemos entrever en el 6xido de titanio zonas mas brillantes que es posi-
ble asociar a las fibras observadas por STEM. También pudimos determinar
que el film de TiO, es amorfo, no observamos planos cristalinos en el film.
Esto confirma lo estudiado en la Seccion 5.2.2. En la Figura 6.10 encontramos
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las imagenes referidas a las interfaces del dispositivo.

-

Tio, Al

Interfaz TE

Figura 6.9: Observacion del dispositivo cross-point por TEM. Misma lamella de las Figura
6.6 y 6.7. Vista general del apilamiento.

Examinando estas imagenes, notamos que la capa de Ti superior al Au
posee una aspecto distinto que la capa de Ti inferior. Podemos juzgar la apa-
riencia de ambos films analizando la Figura 6.10a. La diferencia indica que
hubo una modificacién en el film de Ti que se encuentra junto al 6xido de
titanio. El cambio sugiere que no sucedié una oxidacion completa del film y
que en la interfaz Ti/TiOy se formé un éxido sub-estequeométrico con una
gran concentracion de vacancias. Adelantando observaciones que haremos en
la siguiente Seccién a partir de mediciones eléctricas, la presencia de este
sub-6xido conlleva a la disminucién de la altura de la barrera Schottky, mo-
dificando el mecanismo de conduccién. También, observamos que la capa de
Ti presenta regiones cristalinas (Figura 6.10b). Esto puede estar relacionado
con las propiedades del titanio como film metélico o bien, puede ser eviden-
cia de alguna fase del nuevo 6xido. Para entender el origen de estos planos
debemos realizar difraccion de electrones en TEM y comparar las distancias
interplanares que devuelva el analisis con la base de datos de Tiy TiO,. Esta

experiencia aun esta pendiente.
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©

Figura 6.10: Imagenes de TEM de las interfaces de la lamella. (a) Detalle de la interfaz
Ti/TiO2. (b) Magnificacién sobre la capa de Ti de la interfaz Ti/TiO2. Presencia de planos
cristalinos. (c) Interfaz del electrodo superior TiOs/Al Inset: imagen magnificada de la
regién. Escala: 20 nm.

Por otro lado, al observar la interfaz TiOy/Al, Figura 6.10c, detectamos
una morfologia diferente a los films del 6xido de titanio y de aluminio. La
nueva capa parece ser amorfa y posee alrededor de 14 nm, confirmando la
medicion de STEM. No podemos asegurar la composicion de forma precisa

ya que no hemos podido realizar EDS-TEM. De todas formas, la aparicion
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de esta capa fortalece la idea de la oxidacién del aluminio.

La asociacion directa entre los filamentos conductores de vacancias del
modelo de las cross-bar y las fibras observadas por STEM y TEM parece
razonable al comparar los didmetros medidos con los reportados por Kwon
y colaboradores en [105]. Alli, los autores reportas filamentos conductores
cristalinos en Pt/TiO5(40 nm)/Pt con un didmetro aproximado de 15 nm en
la interfaz con el TE y 3 nm en la interfaz con el BE. Aqui, nuestro espesor
resulta de 136 nm y nuestro 6xido resulta amorfo por lo que la asociacion
pareceria no ser tan directa. Para poder demostrar que las fibras son los
filamentos conductores debemos realizar experimentos de conmutacién en
la camara del FIB para observacion directa de la distribucién de fibras o
la caracterizacién eléctrica con una técnicas de sonda como SPM o CAFM
(Conducting AFM).

6.3. Caracterizacion eléctrica

La caracterizacién de los dispositivos se realizé6 empleando SMUs de un
Keithley 4200 o 2602B en una configuracién de cuatro o dos terminales®. Apli-
camos estimulos forzando corriente y forzando tensiéon. Ambas configuracio-
nes experimentales se muestran en la Figura 6.11. En la primera, inyectamos
corriente por el TE manteniendo a tierra el BE y sensamos la tensién sobre
el dispositivo utilizando los otros contactos que poseen los electrodos. En la
segunda configuracién, aplicamos tension sobre el dispositivo y, simultanea-
mente, la misma SMU sensa la corriente que circula a través de la celda. No
se conectan los otros dos terminales. Estas dos configuraciones nos permiten

caracterizar las curvas I-V de los dispositivos.

Los estados de resistencia que presentan los dispositivos luego de su fa-
bricacion se encuentran alrededor de 50 k€) para areas grandes mientras que
para areas pequenas obtenemos valores del orden de los Gf2. Esto se puede
apreciar en la Figura 6.12 donde presentamos la dependencia de la resisten-

cia del estado pristino (sin electroformar) con el drea para la muestras de

En el caso del 2602B solo es posible medir a dos terminales independientes o a lo sumo
tres debido a las capacidades del equipo.
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Figura 6.11: Configuracion experimental para caracterizacién eléctrica de muestras cross-
point. Izquierda: medicién controlada en corriente a 4-t. Derecha: medicién controlada en
tensién a 2-t. NC': no conectado. La barra de escala equivale a 100 pm.

0.25p4os de presién parcial de oxigeno. En este caso, la medicién se realizo a
2-t controlado tension con un estimulo lineal de 0 a 300 mV con pasos de 100
mV.
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Figura 6.12: Resistencia pristina de celdas memoria de TiOs fabricadas con una presion
parcial de oxigeno de 0.25pio. Medicion a dos terminales. La banda gris ha sido agrega a
mano para evidenciar los dos regimenes y sus dispersiones. Los ntimeros indican los valores
aproximados de las pendientes de los ajustes lineales. Pendiente ~-1 para dreas <50x50
pum?. Pendiente ~-3 para areas >50x50 um?.
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Contemplando el grafico advertimos que abarcamos un amplio rango de
areas. Notamos, como primera observacién, que existe una gran dispersién
de los datos que manifiesta la variabilidad que presentan los dispositivos en
su estado pristino. Como segunda observacién, podemos mencionar la exis-
tencia de dos regimenes lineales. En el gréafico log-log una relacién lineal
representa una ley de potencia de la forma R = bA® con b y ¢ dos constantes
determinadas por el ajuste. Como es sabido, a baja tensién, la resistencia
es inversamente proporcional al drea, R = pL/A por lo que en esperamos
una relacién lineal con pendiente de -1 entre R y A. No obstante, debemos
recordar que esta ecuacién nace a partir del modelo de Drude para meta-
les en conjuncién con la ley de Ohm [106]. Si bien nosotros obtuvimos las
resistencias a partir de mediciones en la regién ohmica de la curva I-V del
dispositivo (campos eléctricos bajos), el material que estamos estudiando es
diéxido de titanio, considerado como un semiconductor tipo n [88, 87, 107].
En segundo lugar, el modelo asume que el material es homogéneo y que a lo
largo de todo el elemento conductor los portadores posee la misma movilidad
y hallamos la misma estructura de bandas (p = quﬁ) En nuestro caso, es-
tamos en presencia de dos regimenes. Por una lado, para dreas <50x50 pm?
encontramos una relacion lineal con pendiente -1.0 &= 0.2 y un coeficiente de
correlacién lineal de R? = 0.76. Esta relacién no presenta diferencias signifi-
cativas con la ecuacién anterior y el coeficiente R? hace referencia a la gran
dispersiéon de los datos en esta region. Por otro lado, para areas >50x50
pm? encontramos una relacién con pendiente -3.2 £ 0.5 y una coeficiente
de correlacién 0.84. Esto sugiere que a grandes areas coexisten diferentes va-
riaciones del 6xido que se poseen diferentes concentraciones de portadores
y/o diferentes movilidades (a través de una concentracién de defectos ma-
yor por ejemplo). Esto produce resistencias locales en paralelo que terminar

reduciendo la resistencia total de la celda.

6.3.1. Electroformado

Al igual que en los dispositivos cross-bar, para inicializar los dispositivos
cross-point es necesario realizar un proceso de electroformado. Los estimu-

los utilizados fueron controlando tension hasta observar la ruptura suave o
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limitar en complianza, configurada a 10 mA. También electroformamos dis-
positivos con corriente inyectando la senal por el electrodo inferior de tal
forma que la tensién sobre el TE (Al) sea negativa. En ambos casos, el BE

(Ti) se encontraba a tierra.
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Figura 6.13: Curvas de electroformado en funcién del area para dispositivos cross-point
con las tres presiones parciales de oxigeno utilizadas. (a) Tensién de electroformado. (b)
Corriente de electroformado. (¢) Campo eléctrico necesario para electroformar al disposi-
tivo. Coeficientes de correlacién lineal de los ajustes (lineas sélidas negras) R2 55 = 0.94,
R2Z 5, = 0.87 y R3 35 = 0.56. La Tabla 6.1 contiene los pardmetros devueltos por el ajuste.
En todos los casos, las barras de error representan la desviacién estandar del conjunto de
datos para esa area. La ausencia de barras de error implica que no se tiene estadistica para
esa area. (d) Curvas de electroformado para un dispositivo de 0.25p;. de presién parcial
de oxigeno y drea 45x45 qu. Los puntos rojos en las curvas indican Viorm € Ttorm-

Se electroformaron 257 dispositivos de las tres muestras con diferentes

presiones parciales de oxigeno y para diferentes areas. A modo de ejemplo,



6. Reduccién de dispositivos a celdas cross-point 129

en la Figura 6.13d se muestran dos curvas de electroformado representativas
para un dispositivo de p(Os) = 0.25p;; v un area de 45x45 ym?. Cada punto
rojo previo al salto de tensién define a (Viprm,lform) €n cada curva. Cada una
de las curvas obtenidas fue analizada para determinar si el electroformado
conseguia reducir la resistencia o producia otro efecto indeseado. Aproxima-
damente el 10 % de los casos, observamos que el dispositivo fue llevado a un
estado de mayor resistencia que la pristina. Una inspeccién optica reveld la
destruccion total del dispositivo, probablemente causada por la liberacion de
potencia descontrolada en algin punto débil de la estructura, por ejemplo,
redeposicién de material del ion-milling en los laterales del micropilar o la
presencia de un defecto en la alimina lindante al micropilar. E1 90 % de las
curvas (229 dispositivos) dieron lugar a los graficos de la Figura 6.13. Para
las areas en las que electroformamos mas de un dispositivo, registramos Vi,
e Itorm para cada uno de ellos y, luego, calculamos el valor medio y la des-
viacion estandar del conjunto de datos. En la Figura 6.13a mostramos cémo
varia la tension de electroformado, Vi, con respecto al area y en la Figura
6.13b cémo lo hace la corriente medida If.,,. Los datos estan discriminados
segun la presion relativa de oxigeno utilizada durante el deposito del éxido
de titanio. Como representacién de la dispersién, usamos las desviaciones

estandar calculadas y las graficamos como barras de error.

La primera observacién que podemos hacer es la relacion entre la tension
de electroformado y el area. Una dependencia similar se aprecia en la corrien-
te de electroformado. A medida que disminuimos el area, la que tensiéon de
electroformado necesaria para inicializar el dispositivo aumenta. En escala
log-log esta relacion parece lineal sugiriendo una ley de potencias. Sin em-
bargo, debido a las diferencias de espesores entre las tres muestras, el valor
de la tension de electroformado no es representativo del material (TiO;) sino
de cada muestra en particular. Normalizando por el espesor, nos independi-
zamos de la muestra y obtenemos el campo eléctrico de electroformado para
el didxido de titanio depositado a diferentes presiones parciales de oxigeno.

En la Figura 6.13c graficamos esta nueva variable.

El grafico nos permite ver como se diferencian las muestras para una mis-

ma area. Por ejemplo, enfocandonos en la regién de areas grandes, digamos
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10* pm?, la diferencia se percibe a simple vista: a menor presién parcial de
oxigeno, menor campo eléctrico se requiere para producir la ruptura suave
del 6xido. Esto se explica por la concentracién de defectos por unidad de
volumen. Es decir, la disminucion de la relacién atémica de oxigeno/titanio
en el film de TiOy es proporcional a la reduccién de p(Os), lo que ocasiona
un aumento en la cantidad de vacancias de oxigeno e intersticiales de titanio

(menor estequeometria).

Para cuantificar esta observaciéon realizamos una regresion lineal por cua-
drados minimos de las variables linealizadas. Los ajustes lineales en escala
log-log representan una ley de potencias de la forma E = Eq(Aq/A)". Ex-
cluiremos la regién de dreas <20 pum? debido a la baja densidad de puntos
en el rango 1 a 20 um? y a la elevada dispersién que presentan (en términos
absolutos). Los pardmetros obtenidos se encuentran en la Tabla 6.1. Como
parametro de la bondad del ajuste usamos el coeficiente de correlacién lineal
obteniendo R2 ,; = 0.94, RZ,, = 0.87 y RZ 5 = 0.56. La calidad de los ajustes
es aceptable. El bajo coeficiente de correlacion para 0.35 de presion relativa
probablemente esté relacionado con la escasa cantidad de puntos (17) para
un rango tan amplio de dreas.

Tabla 6.1: Parametros de la relacion del campo eléctrico necesario para el electroformado

en funcién de las diferentes presiones parciales de oxigeno utilizadas, E = E¢(Ag/A)" con
Ag =1 pum?.

P(02)/prot n Eo [10° V/cm]

0.25 0.26 = 0.02 3.7£04
0.30 0.18 £ 0.02 29+ 04
0.35 0.08 £+ 0.02 28+ 04

La potencia n senala cuan sensibles son los dispositivos en relacion al area.
Analizando los resultados de los ajustes podemos decir que Eg,,, cambia
relativamente poco respecto del area (n = 0.079) para 0.35 de presién relativa.
En otras palabras, a mayor presién parcial de oxigeno la probabilidad de
encontrar defectos en funcion del area es practicamente constante. El caso
contrario sucede para 0.25 de presion relativa. La potencia n = 0.26 delata
una fuerte dependencia con el area. Para areas grandes, la probabilidad de

encontrar defectos es tan alta que el campo necesario para electroformar el
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dispositivo resulta muy bajo. Al disminuir el area, menos defectos existen
por unidad de area para disparar el evento de ruptura por lo que se requiere

un campo eléctrico mayor para electroformar los dispositivos.

Para dreas <20 um? nuestro analisis puede ser cualitativo. Proyectando
la relacién obtenida para cada una de las tres presiones parciales podemos
advertir que se encontraran en la regiéon marcada con un rectangulo gris. Alli,
podemos pensar que el campo necesario para electroformar a las celdas es
independiente de la estequeometria del film. Al reducir el area lo suficiente,
estamos abarcando una regién del 6xido tan reducida que la cantidad de
defectos que inducimos con cada p(Oy) utilizada aqui es similar. Es decir,

para areas pequenas los 6xidos depositados se comportan de manera similar.

Esta hipodtesis explicaria también la gran dispersion que posee los puntos
en este rango ya que existiria una probabilidad no nula de encontrar una
cantidad de defectos critica que permita electroformar la celda con un campo
relativamente bajo. De todas formas, esta suposicion debe ser puesta a prueba

aumentando la densidad de puntos medidos para este rango de areas.

A pesar de que el electroformado es un fenémeno atractivo desde el pun-
to de vista fisico y es un punto critico desde en vista a la aplicacion de esta
tecnologia, no hemos encontrado bibliografia para comparar estos resultados.
Si podemos mencionar que Chen y colaboradores muestran una dependen-
cia con el drea en multicapas ultradelgadas de TiN/Ti/HfO,/TiN en [108].
También, Yanigada et al. presentan en [109] los efectos de la reduccién (es-
calabilidad) de diferentes sistemas Pt/ox/Pt con ox = NiO,, CoO, y TiO,.
Su método de fabricacién consiste en tres pasos de [lift-off donde el 6xido es
depositado por PLD con atmésfera de oxigeno. Todas las estructuras obteni-
das son policristalinas como sugieren las imagenes de difraccion de electrones
por TEM presentadas en la informacion suplementaria del articulo. Aunque
no reportan un ajuste de los datos, el campo eléctrico de electroformado de
TiO4 reportado por Yanigada parece variar poco en un amplio rango de areas
similar al explorado en este trabajo de Tesis. La similitud de sus datos con los
dispositivos de p(O2)/piot = 0.35 es notable. El campo eléctrico reportado

toma valores notablemente iguales a los obtenidos aqui, es decir, ~10° V/cm.

También fue posible extraer la relacién existente entre E¢,,,, y la tempe-
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ratura. Realizamos el mismo proceso de electroformado en varias celdas para
la muestra de mayor concentraciéon de vacancias (menor presién parcial de
oxigeno) variando la temperatura entre ambiente (25 °C) y 130 °C con pasos
de 30 °C. El experimento fue realizado con una rampa continua de tension
sin limitacién de corriente sobre dispositivos con 4reas de 100x100 pm? y
90x90 pum?. Las curvas pueden apreciarse en la Figura 6.14b. Analizando
los resultados podemos extraer informacién sobre el tiempo que insume el

proceso de generacién del filamento, tirm, Vv Eform en dicho momento®.
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Figura 6.14: Curvas de electroformado en funcién de la temperatura dispositivos cross-
point con p(Oz) = 0.25p0¢. Dispositivos de drea 100x100 ym? y 90x90 pum?2. (a) Curvas
I-V. Se aprecia el corrimiento de Vi, a medida que aumenta la temperatura. (b) Tiempo
de electroformado en funcién de la temperatura. Inset: ajuste lineal de la ley de Arrhenius
del campo de electroformado en funcion de la inversa de la temperatura.

En la Figura 6.14a podemos ver que a medida que aumentamos la tem-
peratura, el dispositivo se forma en menor tiempo. Esto estd intimamente
relacionado con la dependencia en temperatura de la movilidad de las va-
cancias de oxigeno. Segun Waser [6], la movilidad de las vacancias se puede
escribir como poy = ki—eTDgeXp (—Ig—% , donde e es la carga del electron, Dy
es la constante de difusion de las vacancias en el 6xido y Wp es su energia
de activacion. Un aumento de temperatura desde 25 a 130 °C produce un
cambio de 3 6rdenes de magnitud en la movilidad si consideramos que la
energia de activacion de difusién de OV en TiOy es Wp ~ 0.9 eV [110]. En

6Debido a la similitud de dreas no discriminamos los datos.
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consecuencia, en presencia de un campo eléctrico, a T' > T, intenso las
vacancias tendran mayor movilidad y podran concentrarse facilmente para

formar el filamento en la matriz del éxido.

Luego, encontramos que podemos expresar al campo de electroforma-
do en funcién de la temperatura como una ley de Arrhenius, i.e. Eqp =
E100006Xp (Eform/kpsT'), donde g, es una energia que caracteriza al proce-
so de electroformado y Ejgggo es el campo de electroformado a temperatura
ambiente para un 4rea de 10* pm?. En la Figura 6.14a podemos ver la re-
lacién linealizada entre Eg,.,, v T. El ajuste lineal arroja una energia de
electroformado Ffor, = (0.130 £ 0.004) eV. No hemos podido contrastar es-
te resultado con la bibliografia. La comparacién con las otras muestras con
presiones parciales de oxigeno podria aportar mas detalles sobre la dindmica
de las vacancias durante el electroformado. Adema&s, obtuvimos un campo
eléctrico Ejgggo = (3484 4 481) V/cm. El coeficiente de correlacién del ajus-
te es R? = 0.99. Este resultado sugiere que si T — 0, E¢q — 00 sugiriendo
que resulta imposible mover las vacancias para inicializar el dispositivo. En
el otro extremo, al aumentar la temperatura conseguimos disminuir E¢q.p, (v
Viorm) facilitando el proceso para films gruesos o areas pequenas. Debemos
considerar que modificaciones en la estructura del material suceden a tem-
peraturas elevadas. Por ejemplo, por encima de los 400 °C el film de TiO,
comenzard a manifestar una estructura cristalina tipo anatasa o podremos

observar la migracion del Au a las capas lindantes.

Como ultima observacién de este experimento, vale mencionar que a ma-
yor temperatura, mayor corriente sobre el dispositivo, esto esta relacionado

con la dependencia de la conductividad del éxido con la temperatura.

Como explicamos en el Capitulo anterior, durante el proceso de electro-
formado se acumulan vacancias y se desplaza el oxigeno débilmente ligado a
la matriz del 6xido de tal forma que se llega a producir oxigeno gaseoso segtiin
la Ecuacién 5.1. Este fenémeno se manifestaba en la generacion de burbujas

observadas mediante un microscopio 6ptico en la Figura 5.14.

El nuevo sistema Ti/TiO5/Al se comporta de manera similar al Au/TiO4/Al
con la diferencia de que la arquitectura del dispositivo impide que la libe-

racién del Oy(g) “viaje” por la interfaz Au/TiOy (recordemos el video en
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Figura 6.15: Imagenes de un dispositivo antes y después del electroformado. La flecha
indica la deformacién producida por una burbuja de oxigeno durante el electroformado.
Dispositivo fabricado con una presién parcial de oxigeno de 0.25py;. Proceso de electro-
formado controlando corriente.

https://goo.gl/m6WIcD). Con los micropilares rodeados de alimina, las
burbujas quedan atrapadas, manifestindose como protuberancias en la su-
perficie. Una imagen de microscopio 6ptico nos permite ubicar a la protube-
rancia mediante el cambio en la reflexion de la luz en la superficie, Figura
6.15. Para observar su interior y determinar el estado estructural del disposi-
tivo recurrimos a las técnicas de microscopia AFM y FIB-SEM. En la Figura
6.16 mostramos la imagen adquirida por AFM. Estudiando la topografia de
la muestra podemos obtener varios perfiles de altura sobre la deformacién.
Las dimensiones promedio resultan 160 nm de altura con un diametro de 2.5
pm aproximadamente. Esto nos da un area aproximada de 5 ym? para un
dispositivo de 50x50 pm?. Estos valores indican que la cobertura del area
por parte de las burbujas es <1% del drea total del dispositivo. Ghenzi, en
[14], estudia la cantidad de burbujas generadas en la superficie en funcién
de la corriente de complianza durante el electroformado. Teniendo en cuenta
que el dispositivo fue formado a -4 mA, el area relativa predicha por la rela-
cién en muestras cross-bar es alrededor del 8 % por lo que nuestro resultado

esta por debajo de lo esperado.

Con el objetivo de observar las modificaciones producidas durante el pro-

ceso de electroformado, realizamos un corte transversal mediante FIB. En la
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Figura 6.16: Imagen de AFM de la via que contacta al electrodo superior después del
electroformado. Observando el perfil de intensidades sobre la deformacién, se puede estimar
aproximadamente que la burbuja de oxigeno posee 160 nm altura.

Figura 6.17 se muestra una imagen SEM del electrodo superior donde pode-
mos apreciar en detalle la misma protuberancia. A fin de proteger la region
de la erosién de los iones de galio del FIB, fue necesario depositar mayor

cantidad de platino que lo usual.

En la Figura 6.17b mostramos el interior de la burbuja. En primer lugar,
lo que se observa es una cavidad en el dispositivo de ausencia de material.
La generacion de oxigeno gaseoso produjo un exceso de presion que dand la
estructura del micropilar levantando toda la multicapa desde el electrodo
inferior hacia el electrodo superior. Sobre dicha cavidad, en el film de TiO,
se observan mas cavidades de menor tamano posiblemente también generadas
por el el desplazamiento y concentracion de oxigeno que no llegd a acumularse
en el volumen mayor y quedo alojado en la matriz del 6xido luego de que se
produzca la ruptura del dispositivo. En segundo lugar, observamos que el oro
debajo del BE de Ti parece haberse contraido, concentrandose en la parte
inferior izquierda de la burbuja indicada con la flecha vertical. Esto puede
haber sido ocasionado por un incremento en la temperatura por la densidad
corriente local elevada (efecto Joule) favoreciendo a la electromigracion del
electrodo [111].

Tanto en la imagen de AFM como la de SEM es posible apreciar la ru-
gosidad elevada del depdsito de aluminio de la via y electrodo de contacto.

Esto no debe sorprender ya que esos metales estan lejos de ser los que gene-
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ran la interfaz con el didxido de titanio sino, simplemente, la via. En cuanto
a las dimensiones registradas por SEM, medimos 200 nm de altura y 1 pgm
de ancho. Estos valores son comparables a los obtenidos mediante AFM. La
sutil diferencia radica en que por AFM medimos la topografia (superficial)

que produce un objeto que se encuentra en profundidad.

5/24/2016 mode | HV | cur | mag OJ tile HRW

55:20 PM SE | 2.00kvV | 50 pA | 66328x | 4.0 mm | 52° | 6.25 ym INTI - CMNB

Figura 6.17: Imagen SEM de la via que contacta al electrodo superior después del electro-
formado. La cavidad producida por la burbuja de oxigeno tiene 200 nm altura y un ancho
de 1 pum aproximadamente.
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6.3.2. Conmutacion y conduccién eléctrica

Los dispositivos fabricados exhiben conmutacion bipolar con el proce-
so de SET en el primer cuadrante y el RESET en el tercero, igual que las
muestras cross-bar. El hecho de que el electrodo inferior ahora sea Ti no tu-
vo impacto en este aspecto. En la Figura 6.18 mostramos la respuesta -V
de un dispositivo de 100x100 um? y fabricado con una presién relativa de
oxigeno de 0.25. El dispositivo fue electroformado (inset de la Figura 6.18a)
y luego ciclado 128 veces aplicando tensién en el proceso de RESET e in-
yectando corriente en el proceso de SET. Este control esta inspirado en la
reducciéon de potencia entregada al dispositivo en el momento de la conmu-
tacion. Brevemente, mientras controlemos tension, la potencia entregada la
podemos calcular como P = V?2/R. Si el dispositivo se encuentra en el estado
HR y se produce el SET, tendremos un aumento de la potencia. En cambio,
si controlamos la corriente inyectada, la potencia la podemos escribir como
P = I’R. Al conmutar del estado HR al LR, la potencia disipada sobre el
dispositivo disminuira. Lo andlogo ocurre para el proceso de RESET donde
al controlar corriente entregaremos mayor potencia por lo que es preferible

controlar tension.

Este tipo de control permite observar la dindmica eléctrica de formacion
de filamentos en la curva I-V. Analizando la curva de SET podemos ver la
reduccion de la resistencia a partir de los pequenos cambios que observamos
en la caida de potencial. La Figura 6.18b contiene tres ciclos representativos
de esta dindamica en escala lineal. Analizando el ciclo 33, podemos ver los
puntos donde se produce la disminucién escalonada de la resistencia del dis-
positivo. Las flechas negras senalan estos puntos. Al controlar corriente, la
generacion del filamento de vacancias no es descontrolada. Por el contrario, la
corriente que circula por el filamento es similar a la que circulaba cuando se
produjo su conexién. La tension sobre el dispositivo estara determinada por
su resistencia y el paralelo con el resto del 6xido. Si el filamento de TiOo_,
posee una resistencia no muy baja, por ejemplo por sus dimensiones redu-
cidas, el campo eléctrico aplicado atin serd suficiente para generar nuevos
filamentos en la superficie del dispositivo. De esta forma, tendremos un con-

junto de resistencias en paralelo que reduciran ain mas la resistencia total
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del dispositivo. Luego, durante el RESET, cada uno de estos canales activos

es desconectado.
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Figura 6.18: Comportamiento caracteristico de un dispositivo Ti/TiO2(300 nm)/Al de
100x100 pm? de 4rea durante la conmutacién. (a) 128 ciclos de conmutacién luego del
electroformado (inset). Resaltamos la primer curva I-V (roja) por sobre las siguientes
(grises). (b) Tres curvas de SET representativas. Las flechas negras marcan los instantes
donde escalonadamente se reduce la resistencia a partir de la conexién de nanofilamentos.
(¢) Distribucién acumulada de estado HR y LR. (d) Esquema del movimiento de iones de
oxigeno y OV durante la conmutacion. OV: circulos abiertos azules. OI: circulos sélidos

rojos.

Eventualmente, luego de varios ciclos, si la excursion de corriente no es
ajustada en forma precisa, la densidad filamentos se vuelve elevada y la
coalescencia se vuelve probable. Asi, se produce una abrupta disminucion
de la resistencia (ciclo 68). Esto causa un filamento de dimensiones mayores

que resulta méas dificil de controlar durante el proceso de RESET. Debido a



6. Reduccién de dispositivos a celdas cross-point 139

esto, en los siguientes ciclos, las OV tenderan a acumularse en el filamento
predominante (ciclo 117) y los valores de la curva I-V estaran definidos por

este filamento.

En algunos casos como el ciclo 117, hemos observado la disminucién y
aumento de la resistencia en un mismo proceso de SET imitando a un meca-
nismo de RS unipolar. Esto lo hemos asociado a la conexion y desconexion
de un conjunto de filamentos por efecto Joule similar al mecanismo de un

fusible (flechas negras horizontales).

La distribucién de estados del dispositivo se muestra en la Figura 6.18c.
Alli podemos ver que luego del ciclo 68, cuando se produce la mayor dis-
minucion de resistencia de los 128 ciclos, la probabilidad de las resistencias

remanentes medidas a 100 mV se aproximan.

A partir de las observaciones por TEM y en analogia al apilamiento de los
dispositivos cross-bar, podemos elaborar el esquema de la Figura 6.18d para
representar a la dindmica microscépica del dispositivo. Ahora, el electrodo
inferior de Ti puede oxidarse y almacenar oxigeno evitando la produccion
de O2(g) en la interfaz. La oxidacién ocurre localmente, en las cercanias del
filamento de vacancias donde el campo es intenso y se puede dar la reaccion.
Zhong et al. en [89] advierte sobre la oxidacién sobre metales de baja electro-
negatividad (xri = 1.54 vs. xau = 2.54 (noble)) que la oxidacion del electrodo
puede dar lugar a nuevas vacancias debido a la reduccién de especies TiO,.
Debido al valor de la funcién trabajo del Ti (¢ ~ 4.5 eV [112]) podemos
esperar que exista una barrera Schottky entre el n-TiOy y el electrodo de
Ti. Sin embargo, como consecuencia de la oxidacién, la interfaz Ti/TiOqse

volveria éhmica debido al colapso de la barrera Schottky:.

Esta observacion la podemos corroborar analizando el exponente v de
los primeros 68 ciclos, al igual que hicimos con las muestras cross-bar. En la
Figura 6.19a podemos apreciar las curvas para las cuatro excursiones. Nueva-
mente, haciendo la comparacién con los casos puros (Figura 5.18a), podemos
enunciar que el exponente 7 indica un mecanismo 6hmico a bajas tensiones
para las cuatro excursiones. Es decir, el sistema no discrimina polaridad y
el exponente se acerca a 1 a medida que reducimos la tensiéon. Luego, au-

mentando la tensién més alla de 0.5 V¥/2 (250 mV), las curvas exhiben un
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mecanismo creciente. Vemos que para el estado LRS a tensién negativa (IV),
existe una sutil diferencia alrededor de 1 V/2? (mayor concavidad). Esto pue-
de estar asociado un mecanismo de conduccién de bulk similar al observado
en el sistema Au/TiO/Al. Por ultimo, tanto la rama IT como la IV presentan
concavidades negativas para tensiones mayores a 1.5 V'/2. Esta caracterfsti-

ca es una manifestacién comun en sistemas donde tenemos Ohm + SCLC u

Ohm + PF [85].
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Figura 6.19: Mecanismos de conduccién del sistema Ti/TiOy/Al para un dispositivo de
presién parcial de oxigeno 0.25pi0t. Mismo dispositivo de la Figura 6.18. (a) Representacién
~ para las cuatro excursiones. Curvas obtenidas a partir de 68 ciclos de conmutacién. La
flecha blanca senala la activacién del otro mecanismo propuesto (250 mV). (b) Curva I-V
en escala log-log para las cuatro excursiones. Se grafican los mecanismos de conduccion
6hmico con una R ~ 450 Q y una ley V4.

A partir de la observacién de la curva I-V en escala log-log (Figura 6.19b)
podemos ver que la interpretacion del exponente v es correcta: el mecanismo
es 6hmico por debajo de los 250 mV (flecha blanca). Luego, comienza a
aparecer el otro mecanismo que a tensiones mas altas se puede ajustar con
I < V*, que podemos asociarlo al limite de trampas llenas de SCLC. En
definitiva, la hipdtesis sobre SCLC sigue vigente con este resultado aunque
no se descarta la emisién de Poole-Frenkel ya que la observacién de un gréfico
log(I) vs. V'V (no mostrado aqui) sugiere que no puede ser excluido. Al
mismo tiempo, para bajas tensiones, ambos mecanismos se reducen a una

expresion similar a la conduccién 6hmica. En resumen, el dispositivo presenta
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un mecanismo de conducciéon de bulk. El circuito equivalente resulta sencillo al
imaginar las dos interfaces como elementos 6hmicos que son intercalados por
el elemento no-lineal que representa al mecanismo del 6xido. La conmutacion
de resistencia correspondera a un cambio en la resistencia de la interfaz con

el BE.

Sabiendo que el sistema resulta éhmico a bajas tensiones y que su con-
duccion esta gobernada por mecanismos de bulk, estudiamos el impacto de
la presion parcial de oxigeno en la conduccion de los estados HRS y LRS.
Debido a que para semiconductores la conductividad depende de la densi-
dad de los portadores de carga y esta a su vez depende de la temperatura
(Tabla 2.1), si calentamos o enfriamos la muestra podemos medir de for-
ma indirecta la energia de activacion de los electrones en el TiO,, es decir,
o = opexp (—FE,/kgT).

Para determinar esta energia de activacion, realizamos una excursién en
la region 6éhmica de la curva I-V, esto es -100 a 100 mV, con una rampa
de tension continua utilizando la configuracion 4t de la Figura 6.11 mientras

variamos la temperatura desde 25 °C a 190 °C con pasos de 30 °C.

En la Figura 6.20 mostramos el logaritmo de la conductividad en funcién
de la inversa de la temperatura. Como podemos apreciar, al aumentar la
temperatura, la conductividad del dispositivo también aumenta, exhibiendo
su caracter semiconductor. Realizando un ajuste lineal por cuadrados mini-
mos en cada curva es posible obtener la energia de activacion del mecanismo
6hmico a partir de la pendiente de la recta. A fin de conseguir un valor repre-
sentativo de la energia y no una fluctuaciéon estadistica medimos la respuesta
en temperatura de varios dispositivos. En la Figura 6.20b presentamos la
energia de activacion promedio en funcién de la presion parcial de oxigeno.
Para calcular el promedio utilizamos como ponderacién el error de la pen-
diente devuelta por cuadrados minimos. En el inset de Figura se muestran

todos los datos obtenidos para p(Og) = 0.25p sin promediar.

Los resultados obtenidos estan en concordancia con los mecanismos que
venimos desarrollando. Cuando el dispositivo se encuentra operando entre
sus estados HR y LR, la conduccién se da principalmente a través del fila-

mento de vacancias y la regién de la interfaz con el titanio. De esta forma,
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Figura 6.20: Obtencién de energia de activacién a partir de la conductividad de los dispo-
sitivos. (a) Logaritmo de la conductividad en funcién de la inversa de la temperatura para
varios dispositivos. A mayor temperatura, mayor conductividad (o menor resistencia). (b)
Energia de activacién en funcién de la presién parcial de oxigeno para los estados HRS
y LRS del sistema Ti/TiOy/Al Inset: energias de activacién de los tres estados para dis-
positivos basados en TiOq fabricado con p(O2) = 0.25piet. Cantidad de datos usados por
punto: Noas =4, No.so =5y Nosgs = 2. Las curvas rayadas grises en (b) fueron colocadas
para guiar al ojo.

la resistencia del bulk esta determinada por el subdoxido TiOs_,. Como todo
semiconductor entre su banda de valencia y conduccion encontramos un band
gap que estard mas o menos poblado de estados intermedios segtun el dopa-
je local (vacancias e intersticiales). De esta forma, cuantas mds vacancias
logremos concentrar en el filamento, mas estados produciremos en el band
gap, haciendo que la energia que deben adquirir lo electrones para pasar a la
banda de conduccion sea menor. En la Figura 6.20b, podemos apreciar esto.
A presion relativa de oxigeno constante, la diferencia entre los estados HR y
LR radica en la densidad de OV en el filamento. En el HR el filamento posee
dimensiones reducidas gracias al desplazamiento de vacancais y recombina-

cién con iones de oxigeno durante el RESET. El caso contrario sucede en el



6. Reduccién de dispositivos a celdas cross-point 143

LR. Asi, la energia de activacion del HR es mayor a la del LR.

Luego, comparando cada estado entre las diferentes presiones parciales de
oxigeno, la cantidad de defectos (dopaje) es menor a medida que aumenta-
mos p(O3). En consecuencia, tendremos disponible menos OV para poblar el
band gap haciendo que ambas energias de activacion sean mas elevadas. Esto
ultimo también es reportado por Ju y colaboradores en [113]. En el articulo,
los autores realizan una serie de depédsitos de didxido de titanio por sputtering
reactivo con p(O3)/pior entre 0.025 y 0.10, complementando nuestro rango.
Como resultado obtienen que menor presion parcial de oxigeno produce me-
nor resistividad o, lo que es lo mismo en el caso de un semiconductor, mayor

concentracion de portadores de carga (mayor dopaje del tipo donor).

Por otro lado, en el estado pristino de 0.25p¢, el dispositivo se encuentra
sin electroformar y podemos pensar que los defectos estan distribuidos en
todo el bulk y no concentrados en la estructura filamentaria. Esto causa que
la energfa de activacién sea aiun mayor que en el HRS (inset de la Figura
6.20b). Podemos cotejar el valor obtenido con una muestra policristalina
caracterizada eléctricamente mediante un experimento similar realizado por
Madhusudan et al. en [114] donde reportan un valor de ~ 0.495 eV.

Por tltimo, no hemos podido determinar la energia de activacion del es-
tado LR para la presion relativa 0.35 debido a que observamos un cambio en
la tendencia para temperaturas mayores a 100 °C. Nuestra hipdtesis es que,
debido a la alta concentracion de OV localizada espacialmente en el filamen-
to, al aumentar la temperatura en el estado LR activamos térmicamente la
difusion de las vacancias a través del 6xido. En consecuencia, el filamento se

vuelve inestable y, con el tiempo, se pierde el estado resistivo.

Caracteristicas C-V

Las mediciones de capacidad en funcién del voltaje nos permiten observar
desde otra perspectiva la dindmica microscépica. Obtuvimos las curvas C-V
aplicando una rampa de tension desde 1 a -1 V con pasos 100 mV, aplicando
un estimulo AC de 15 mV de amplitud y una frecuencia de 100 kHz. Para

obtener la capacidad y la resistencia del dispositivo consideramos un modelo
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RC paralelo. Es importante notar que tanto la curva C(V) como R(V') son
dinamicas, es decir, no podemos hacer la analogia con la resistencia rema-
nente del dispositivo. Los valores de R(V') serdn comparables a los que se
obtienen derivando la curva [-V.
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Figura 6.21: Capacidad y resistencia (en paralelo) en funcién del voltaje a bajas tensiones
luego de cada ciclo. (a) Capacidad del estado pristino en funcién del drea para las tres
presiones parciales de oxigeno. Coeficientes de correlacién de los ajustes lineales RZ o5 =
0.96, R 50 = 0.99 y R2 55 = 0.98. (b) Curvas C-V luego de cada ciclo de conmutacién para
una muestra de 0.35 de presién relativa de oxigeno y drea 90x90 um?. (c) y (d) Evolucién
de la capacidad y la resistencia en funcién del nimero de ciclo, respectivamente.

En la Figura 6.21a se muestra la capacidad del dispositivo pristino en
funcion del area para las diferentes familias de 6xido de titanio fabricadas.
En primer lugar, podemos observar que la capacidad total del dispositivo para

areas grandes mantiene una relacion lineal con el area tal como es esperado.
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Tabla 6.2: Permitividad dieléctrica del dispositivo pristino para las tres presiones parciales
de oxigeno utilizadas.

p(OQ)/ptot Er
0.25 189 + 11
0.30 127 £ 3
0.35 97 £ 6

Sin embargo, al reducir el area observamos que la capacidad tiende a un valor
limite apreciable en escala log-log. Este limite esta asociado a la presencia de
una capacidad parasita proveniente de la alimina que rodea al micropilar.
Esta capacidad se encuentra en paralelo con nuestro dispositivo y predomina
para areas pequefias mientras que para areas mayores no es perceptible. A
partir de los ajustes lineales podemos obtener la constante dieléctrica del
oxido. Los resultados se encuentran en la Tabla 6.2. Los valores encontrados
estdn en acuerdo con la bibliografia existente sobre TiOy [115, 116, 117].
Como podemos apreciar, al aumentar la presion parcial de oxigeno tenemos
menor permitividad. Estos resultados no fueron analizados en detalle y queda

pendiente su estudio.

Luego, estudiamos la capacidad que presentan los estados HR y LR. Rea-
lizamos 7 ciclos de conmutacién sobre una muestra de p(Oz) = 0.35p; v
90x90 um? de drea. Luego de cada SET y de cada RESET, medimos la curva
C-V con la configuracion mencionada arriba. En la Figura 6.21b encontra-
mos la capacidad relativa Cy = (C(V) — C(0))/C(0) en funcién de la ten-
sion aplicada. Como podemos apreciar, las curvas C-V resultan no-lineales
con una apariencia cuadratica caracteristica de los dieléctricos de alto k. El
grafico permite observar que los dos estados manifiestan respuestas diferen-
tes frente a los estimulos en tensién (diferente concavidad). Los mecanismos
asociados a este comportamiento no son comprendidos en su totalidad por la
comunidad cientifica aunque existen modelos que relacionan la polarizabili-
dad del material con la respuesta cuadratica [118]. Las Figuras 6.21c y 6.21d
muestran como evoluciona la capacidad dindamica y la resistencia dindmica
medida a 0 V luego de cada SET y RESET. Una observacién directa de los
datos indica que la capacidad del LRS siempre es mayor a la que presenta el

HRS. Esto podria corresponder a una contribucién del filamento conductor



6. Reduccién de dispositivos a celdas cross-point 146

de TiO5_,. En el LRS el filamento predominante que conecta ambos electro-
dos agrega una capacidad en paralelo al bulk que aumenta la capacidad total.
En cambio, en el HRS el filamento no conecta a los electrodos y su capacidad
se encuentra en serie con el TiOy que se ubica entre el BE y el extremo
filamento haciendo que su contribucion a la capacidad sea menor. De todas
formas, esta idea es una simplificacion que debemos verificar con una mayor
cantidad de dispositivos y contrastar la suposicién con los modelos existentes

en la bibliografia.

6.4. Discusion

Con los resultados obtenidos en este Capitulo hemos entendido que la
presion parcial de oxigeno tiene un impacto directo en la concentraciéon de
defectos de los films de diéxido de titanio. Variando p(O2) podemos controlar

la tension de electroformado para dispositivos de area grande, mayor a 20

pm?,

Pensando en aplicaciones de memoria donde se busca evitar el proceso
de electroformado, el resultado obtenido conlleva a la necesidad de explorar
otras variables de la fabricacion para eliminarlo. La reduccion del area del
dispositivo a escala nanométrica hard que Egyy sea del orden de 106 V /em.,
En este caso, deberiamos explorar dispositivos ultradelgados de 5 nm de
espesor, por ejemplo, o multicapas de diferentes estequeometrias [119].

Como trabajo a futuro para contrastar nuestra hipotesis, debemos enfo-

2 utilizando técnicas como LDW

car el estudio en areas menores a 20 pm
o EBL para conseguir mayor densidad de puntos y encontrar efectivamen-
te el limite propuesto. Para relacionar la presién parcial de oxigeno con la
estequeometria del film, i.e. TiOy_, con x > 0, es necesario recurrir a técni-
cas como espectroscopia de fotoelectrones emitidos por rayos X (XPS) que

permiten determinar los enlaces presentes en la muestra.

Respecto de la generacion de burbujas podemos mencionar que el caso
observado condujo a la destruccion del dispositivo y representa una debili-

dad en los dispositivos. El resultado obtenido indica que la cobertura de la
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burbuja es menor que la predicha por la relacién determinada para muestras
cross-bar. Esto insinia que conseguimos reducir la generacion de burbujas.
Relacionando esta observacion con las imagenes de TEM, nos atrevemos a
enunciar que la de oxidacion del electrodo inferior aminoré la produccion de
O4(g), reduciendo la generacién de burbujas. Esta hipétesis es concebida por
la modificacién de la apariencia del film Ti en la interfaz Ti/TiO, (Figura
6.10) aunque para confirmar esta observacién debemos realizar una caracteri-
zacion por EDS-TEM de la interfaz. La eliminacién del proceso de liberacion
de oxigeno gaseoso es fundamental para la integracién de este sistema en
circuitos integrados. Es fundamental para ello, reducir el volumen por medio

del area y el espesor.

Respecto de los mecanismos de conduccién en el sistema Ti/TiO9/Al
debemos complementar nuestro modelo con una simulacién del circuito equi-
valente para poner a prueba la hipdtesis sobre los mecanismos propuestos
a altas tensiones. Ademads, es posible relacionar las energias de activacion
obtenidos con el nivel de las trampas en SCLC o PF como han demostrado

otros autores [120].
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Capitulo 7
Conclusiones parciales

El primer sistema estudiado nos permitié comprender los mecanismos de
conmutacion y conduccion subyacentes en TiOy cuando el electrodo inferior
es Au. A partir de la observacion de burbujas en las junturas, confirmamos
el modelo de desplazamiento de vacancias y movimiento de iones de oxigeno.
Sabiendo que la conmutacion estd gobernada por las vacancias de oxigeno
determinamos un mecanismo de conduccion de interfaz en serie con uno de
volumen. Planteamos un circuito eléctrico equivalente a partir del anélisis
grafico y las curvas I-V. Para poner a prueba el modelo propuesto espera-
mos realizar en un futuro simulaciones que permitan resolver las ecuaciones

trascendentales que dan lugar a la respuesta I-V del circuito equivalente.

Detectamos que la variabilidad en las magnitudes que desedbamos estu-
diar en el sistema Au/TiOy/Al estaban relacionadas con varios problemas
de fabricacion. La observacién de las burbujas durante el electroformado y
las rebabas que cortocircuitaban e intensificaban el campo eléctrico causaban
un bajo rendimiento de la produccién de fabricacion que era reflejado, entre
otras cosas, en las amplias variaciones de la resistencia pristina y la tension

de electroformado para una misma area.

Analizando las alternativas propuestas para mitigar estos desperfectos,
decidimos modificar algunos de los procesos de fabricaciéon. Optimizando las
interfaces con el depdsito continuo de la multicapa sin romper vacio consegui-

mos dispositivos que nos permitieron mejorar el rendimiento de produccién.
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Observamos una reduccion en la cantidad de burbujas generadas a par-
tir de la capacidad de oxidacién del electrodo inferior pero ain debemos
reducir el area y el espesor para eliminar completamente el proceso de libe-
racién Oy(g). Estas modificaciones no tuvieron impacto sobre el mecanismo
de conmutacion pero si sobre el de conduccion. Notamos que los dispositivos
cross-bar manifestaban un comportamiento rectificante debido a la juntu-
ra Schottky entre el Au y el TiOs, mientras que los dispositivos cross-point

resultaron tener junturas 6hmicas.

Concluimos que las mejoras introducidas en el proceso de fabricacién nos
permitieron reducir la dispersién de los datos recabados revelando la relacion
existente entre parametros eléctricos del dispositivo y su geometria o proceso
de fabricacién (p(Os)). Por ejemplo, en comparacién a las variaciones obser-
vadas para las dispositivos cross-bar donde teniamos los datos distribuidos
a lo largo de todo el eje del voltaje, con las muestras cross-point la tensién
de electroformado fluctiia menos en torno a su valor medio. Esta caracteristi-
ca nos permitié calcular el campo eléctrico de electroformado y entrever su
vinculo con el drea para las diferentes presiones parciales de oxigeno utili-
zadas en la fabricacion. Para completar la caracterizacion de las muestras
y poder relacionar estos resultados con la estequeometria del film es preciso

realizar mediciones de XPS.
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Capitulo 8

Desarrollo del controlador

LabOSat nace con el espiritu de ensayar dispositivos electrénicos en am-
bientes hostiles. Esta disenada para caracterizar cualquier componente de dos
o tres terminales. En este sentido, decimos que es una plataforma universal
para realizar experimentos en ambientes como el espacio exterior, entornos
de baja presion, baja temperatura o grandes dosis de radiacién. LabOSat-01
es la primera version de la plataforma. Puede estimular eléctricamente con
barridos personalizados de voltaje o corriente a los dispositivos bajo prueba
(DUTSs) vy, particularmente en el caso de celdas de memoria, puede ejecu-
tar pruebas de tolerancia (endurance) para estudiar como las condiciones

extremas degradan los dispositivos.

Su predecesor, MeMOSat-01, lanzado en junio de 2014, estd en funcio-
namiento dentro del satélite BugSat-1', un microsatélite fabricado por la
compania argentina Satellogic [121] que se encuentra actualmente en una
6rbita de baja altitud (LEO) a aproximadamente 500 km. Actualmente, seis
placas LabOSat-01 se encuentran a bordo de los satélites NuSat-1, 2, 3, 4 y

52 de la misma empresa.

El proyecto LabOSat surge de la fusién de equipos de investigacién bési-
ca y aplicada. Apunta al desarrollo y perfeccionamiento de una plataforma

portatil, configurable, de bajo costo y liviana para caracterizar dispositivos

!También conocido como Tita.
2También conocidos como Fresco, Batata, Milanesat, Ada y Maryam.
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electronicos en entornos agresivos, particularmente en el espacio donde la
radiacién es una de las fuentes que pueden inducir variaciones en el compor-
tamiento de los dispositivos de memoria. El proyecto se desarrolla en varias
instituciones publicas argentinas como CNEA, INTI, UNSAM, UBA y CONI-
CET con una participacién de empresas argentinas como Satellogic, Ernesto
Mayer y Distraltec. En cuanto a nuestro grupo interdisciplinario, los aportes
de Gabriel Sanca y Leandro Arcusin fueron esenciales para el desarrollo de la
electréonica de control y fue fundamental la contribucién de Fernando Gémez
Marlasca quien desarrolld el firmware de LabOSat y MeMOSat. La colabo-
racion de José Lipovetzky y Mariano Garcia-Inza fue fundamental para la

construccion del médulo de medicion de dosis total ionizante.

8.1. Objetivo y diseno del sistema

El objetivo del controlador LabOSat es caracterizar dispositivos electroni-
cos con estimulos eléctricos similares a los que realizamos en estaciones de
prueba con SMUs. Para ello disenamos al controlador con una SMU que apli-
que tensién (corriente) mientras mide la corriente (tensién) que circula por
el dispositivo. Es decir, el estimulo aplicado es calculado y, la respuesta del
sistema bajo estudio es medida. También, disenamos a LabOSat para que
estimule con tensiones positivas y negativas sin necesidad de recurrir a una
fuente de alimentacién partida (Seccién 8.4). Al mismo tiempo que ensaya-
mos los dispositivos, el controlador debe sensar las condiciones del entorno
donde opera para relacionar el comportamiento de los dispositivos con estas
condiciones. Para ello, en el disefio de LabOSat se incorporaron subsistemas
que miden la tensién de alimentacién, la temperatura y la dosis acumulada

ocasionada por radiacién ionizante.

LabOSat comienza a desarrollarse en 2015 gracias a los avances y logros
conseguidos con su predecesor, el controlador MeMOSat-01. En todas las
fases de diseno desde 2013 a la fecha empleamos el software de simulacién
de circuitos LTspice de Linear Technology y fabricamos placas de ingenieria

para evaluar diferentes topologias y circuitos.
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Finalmente, queremos destacar que desde hace mas de dos décadas el uso
de componentes “tomados del estante” (COTS por Commercial Off-The-
Shelf) es una estrategia confiable para el disefio y construccién de sistemas
satelitales que operan en 6rbitas LEO [122, 123, 124]. LabOSat esta diseniado
integramente con componentes COTS. Esto hace que LabOSat también sea

un controlador de bajo costo sin afectar su desempeno en ambientes hostiles.

8.1.1. Primera version: MeMOSat

Una version preliminar de LabOSat-01, llamada MeMOSat-01, fue di-
senada con el objetivo de ensayar unicamente celdas de memorias ReRAM
a bordo de satélites CubeSat en LEO. El nticleo de MeMOSat-01 es un mi-
crocontrolador (MCU) MSP430F169 de Texas Instruments. La mayoria de
las subsistemas fueron legados al sistema LabOSat debido a los excelentes
resultados que hemos obtenido en su implementacién y desempeno en érbi-
ta. Para controlar a las memorias, MeMOSat contaba con tres subsistemas
fundamentales. El primero era una fuente de tensién, el segundo un subsis-
tema de medicién para la corriente sobre los DUTs. El tercero, el subsistema
de dosimetria que sensaba la dosis total ionizante mediante el uso de dos
dosimetros (sensores) on-board con la posiblidad de agregar dos dosimetros

off-board con un conector externo.

El desarrollo de MeMOSat-01 nos permitié familiarizarnos con los reque-
rimientos que deben cumplir los sistemas electrénicos para su integraciéon en
satélites. El primer requisito fundamental es el peso. El sistema debe ser lo
mas liviano posible para reducir el peso total del satélite en el cohete lanza-
dor. Concretamente, por especificaciones de la empresa, el controlador debe
pesar menos de 100 g. El siguiente requisito esta asociado a las dimensiones
geométricas. Especificamente, la compatibilidad con el disenio estructural de
satélites CubeSat impone un limite de 100x 100 mm?. El espesor total de la
placa completa estd determinado por el tipo de conector que utilice el fabri-
cante del satélite (Figura 8.1). Por dltimo, el satélite se alimenta de energia
solar mediante celdas solares que almacenan la energia en baterias. Esto hace

que la energia sea un recurso escaso cuando el satélite estd completamente
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operativo. Por este motivo, a partir de analizar el presupuesto de energia del
satélite, Satellogic impuso un requisito sobre el consumo de potencia menor
alW.

MeMOSat-01 superé exitosamente pruebas de vacio y vibracion. El ensayo
de vacio realizado en nuestro laboratorio consistié en someterlo durante 14
h a 7.5-107% Torr. Las pruebas de vibracién armoénica y aleatoria de 10 Hz a
1 kHz con una amplitud méxima de 6.8g (RMS) realizadas por la empresa

Satellogic no indujeron fallas mecanicas ni eléctricas en MeMOSat-01.

Actualmente, MeMOSat esté operando dentro del microsatélite BugSat-1
(COSPAR ID: 2014-033E) operado por la compania Satellogic desde junio
de 2014. Desde ese entonces, el predecesor de LabOSat ejecuta exitosamente
rutinas programadas una vez al dia, demostrando un rendimiento excelente

después de mas de 3 anos de operacion.

‘DosSinTetros

Figura 8.1: Fotografia de MeMOSat-01, versiéon preliminar de LabOSat-01, durante la

calibracién previa a su integracion en el BugSat-1. Peso: 56 g. Dimensiones: 100x100x 10

HlIIl3 .

8.2. Hardware

Los bloques fundamentales de LabOSat se representan en la Figura 8.2.
El ntcleo de la placa es un MCU de senales mixtas MSP430F1612 de Texas
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Instruments que controla todos los circuitos periféricos (bloques) designados
para tareas especificas. Este MCU es tipicamente utilizado en misiones LEO
para CubeSats y fue probado por otros autores [125] bajo haces de iones
pesados. En ese trabajo, Guertin y colaboradores buscaron caracterizar la
respuesta del MCU al inducir efectos de eventos tnicos (SEE) con diferentes
especies de iones (diferentes LET). Al mismo tiempo calcularon la dosis total
ionizante (TID) que el microcontrolador soporta. Los resultados indican que
el nicleo tolera dosis totales entre 50 y 100 Gy mientras estd alimentado y
mas de 200 Gy si se encuentra sin alimentacion. Ademas, al ser utilizado en
la misiéon MeMOSat-01 logramos validar la familia del nicleo para misiones

en LEO de 3 anos con blindaje (resultado desarrollado en la Seccién 10.3).

- Addressing

DAC1 GPIO
* LN

SVS ADC4 DAC?2 o L?"t_J '
MCU ' !

Flash mem DUTs
ADC3

ADCO~’/’“<::
SPI ADC1 { x1

prADC2
_ SPIZ M4 0.1

Figura 8.2: Diagrama de bloques de LabOSat.

El MCU utiliza una de sus salidas DAC de 12 bits para controlar con
precision el voltaje o la corriente de la fuente de la SMU que estimulard los
dispositivos bajo prueba (bloques 2-t y 3-t). La otra salida DAC la destina al
control del limitador (Lim) o a una segunda fuente de tensién. Las entradas
de 12 bits de los ADCs se utilizan para medir la respuesta de los DUTs y otros
parametros que se revisan periédicamente para comprobar el funcionamiento
del controlador. También el microcontrolador de LabOSat utiliza los puertos
GPIO como pines de direccionamiento para configurar la operacion de los
bloques.
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El bloque 2-t esta dedicado a experimentos de dispositivos de dos termi-
nales, en particular, sobre dispositivos de memoria basados en el fenémeno
de conmutacién resistiva. Existe otro bloque que ejecuta experimentos sobre
dispositivos de tres terminales destinado a estudiar el rendimiento de transis-
tores. El bloque 2-t permite el funcionamiento de 28 dispositivos y el bloque
3-t de 6 (desarrollado en la Seccién 8.4).

Una de las mejoras de LabOSat-01 con respecto a MeMOSat-01 es la
posibilidad de forzar corriente a través de los dispositivos ReRAM. El circuito
analdgico de la fuente de corriente de LabOSat estd basado en un lazo activo
de control de corriente. Al forzar corriente, LabOSat puede entregar 23 mA

con una potencia maxima de 230 mW sobre el DUT.

Para medir la temperatura utilizamos un termémetro LM74 de Texas
Instruments que se comunica a través de SPI y fue configurado para medir
temperaturas entre -55 hasta 125 °C. Sin embargo, todos los componentes
comerciales de LabOSat operan en el rango de temperatura (nominal) -40 a
85 °C.

El bloque de dosimetria contiene dosimetros de estado sélido caracteri-
zados por el grupo de Fisica de Dispositivos de la Facultad de Ingenieria de
la Universidad de Buenos Aires. El bloque estd disenado para medir TID
sobre la placa (desarrollado en la Seccién 8.4). Este mddulo es crucial para

aplicaciones espaciales y cualquier ambiente con radiacién ionizante.

Nuestro controlador esta disenado para operar con una alimentacion de
3.3 V para el MCU y una alimentacion de 12 V, preferentemente, para ali-
mentar a todos los bloques analégicos. Para monitorear la tension de alimen-
tacién de los médulos analdgicos (Vi) LabOSat posee un bloque llamado
SVS? que, mediante una entrada de ADC, mide una tensién proporcional a

la alimentacion.

Por 1ltimo, la plataforma también cuenta con un conector DF13-15 que
permite explotar las capacidades de LabOSat off-board. E1 PCB, fabricado
por la compania local Ernesto Mayer, esta disenado con cuatro capas donde

las externas son planos de tierra y las capas internas poseen las pistas enru-

3Por sus siglas en inglés Supply Voltage Supervisor.
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tadas con la estrategia Manhattan para reducir el cross-talk y capacidades
parasitas. La placa poblada con sus componentes pesa 36 g y sus dimensiones
son 88x88x7 mm? lo que convierte a LabOSat en una plataforma liviana y

portatil. En la Figura 8.3 se muestra una imagen del controlador.

Dosimetros

Termémetro

Comunicacion
Transistores

Direccionamiento
ReRAM

Figura 8.3: Fotografia de LabOSat-01. El puerto de comunicacién de SPI con su anfitrién es
la tira de pines. El puerto JTAG es para programacién del microcontrolador en LabOSat.
Peso: 36 g. Dimensiones: 88x88x7 mm?.

8.3. Firmware y software

Las instrucciones de funcionamiento, el cédigo (firmware), esta escrito en
C y es compilado y grabado mediante el IDE* Code Composer Studio de
Texas Instruments. La estructura estd disenada para comprender un breve
conjunto de instrucciones. Cuando LabOSat-01 es encendido, se inicia en
modo espera o IDLE, esperando instrucciones por el puerto de comunicacion
USART?® bajo el protocolo SPI.

Test Estandar

La instruccion Test Estandar es la rutina que ejecuta aproximadamen-

te todas las instrucciones elementales del firmware en serie. Comprende la

4Entorno de desarrollo integrado (Integrated Develompent Environment).
°Interfaz de hardware Universal Synchronous/Asynchronous Receive Transmitter.
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medicién de las condiciones de contorno: cdlculo del CRC (ver més adelan-
te), tension de alimentacién (Viup), la temperatura (T') y la dosimetria, y
ejecuta el experimento programado (curva I-V o endurance) sobre los dis-
positivos. El pseudo-cédigo de la Figura 8.4 muestra en lineas generales la
rutina de Test Estandar. Durante caracterizaciones o mediciones en Tierra

el condicional pasé un dia? puede ser ignorado.

solicitud Test Estandar
if pasé un dia then

ejecutar Test Estandar
else

no ejecutar Test Estandar
end if

ejecucién Test Estéandar
obtener fecha del anfitrion
lectura dosimetria, V35 y Tt
for cada 2-t DUT en banco 1 do
adquirir /-V o endurance
end for
lectura Vo4 y 74
for cada 2-t DUT en banco 2 do
adquirir /-V o endurance
end for
for cada 3-t DUT do
adquirir curva caracteritica y de modulacion
end for
lectura V5t y 7o
calcular CRC-16 del firmware y CRC-16 de los datos generados
calcular nimero de ejecucion

comprobar errores

Figura 8.4: Pseudo-cédigo de solicitud y ejecucion de un Test Estandar.

8.3.1. Reporte de mediciones y generacion de datos

Todos las mediciones realizadas se registran en la memoria RAM del MCU

y, al final de la ejecucion de la instruccion, los datos son almacenados en la
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memoria flash del microcontrolador. Para descargar los datos es necesario
enviar una instruccion particular a través de SPI solicitando el reporte ge-
nerado por el Test Estandar u otra instruccién. La longitud del reporte, es
decir, la cantidad de todos los datos almacenados, depende de la instruccién
ejecutada y se informa en el encabezado del reporte, dentro de los primeros
bytes enviados. Ademas, el encabezado contiene: un niimero de identificacion
de la placa, el nimero de ejecuciones realizadas hasta el momento, el CRC-16
del reporte en si, una marca de tiempo que indica cuando se ejecuté la ulti-
ma instruccion y un byte que indica errores y estados. El cdlculo del CRC-16
del reporte se ejecuta para verificar si los sectores de memoria donde se al-
macenan los datos del experimento se encuentran corruptos. Indirectamente,

también corroboramos si la comunicacion SPI fue alterada.

La decodificacién del reporte se realiza mediante un programa de Pyt-
hon que facilita su lectura y permite ver facilmente la respuesta de cada

dispositivo y las condiciones del entorno.

El firmware de LabOSat-01 estd programado para almacenar tiras de
datos de hasta 3 kB debido a la disponibilidad de ancho de banda de la co-
municacién satelital. En Tierra, la comunicacién se realiza con un emulador
de satélite basado en la plataforma Arduino Nano (microcontrolador ATme-
ga328P de Atmel con el conversor SPI-USB FTDI FT232R) y un programa
de Python. El emulador funciona como anfitrion (host) de LabOSat y co-
mo tal entrega la tension de alimentacién tanto para el MCU como para los

bloques analégicos usando una fuente de 12 V.

Comprobacién de errores mediante CRC-16

CRC es un algoritmo estdandar de deteccién de errores basado en la com-
probacion ciclica por redundancia (Cyclic Redundancy Check). El algoritmo
consiste en la obtencion del resto de la division polindémica entre un dividendo
determinado por la informacion almacenada en la memoria del MCU contra
un divisor determinado. Especificamente, en LabOSat hemos implementado
el CRC-16 basado en el codigo de Lenchak para la familia de MCU MSP430

en [126]. En nuestra implementacion, el divisor es de grado 16 (' 4+ 2% + 1)
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y el dividendo estda dado por polinomios de grado 256 donde sus coeficien-
tes son los bits de los bloques de memoria. La operacién bit a bit (XOR)
se realiza ciclicamente hasta obtener el resto de la division. El resto es el
resultado de la comprobacion, es decir, el valor de CRC. En LabOSat, este
algoritmo es utilizado para evaluar modificaciones en el firmware y en los
datos almacenados. Por un lado, calculamos el CRC de los 49 kB de memo-
ria flash que contienen al firmware y lo almacenamos en LabOSat. Luego, en
cada ejecucién de un Test Estandar comparamos el valor de CRC grabado
contra el calculado sobre los 49 kB durante la ejecucion. El valor de esta
comprobacion es verdadero o falso segin se haya modificado algin bit en
los bloques de memoria. Por otro lado, cada vez que almacenamos los datos
de una medicién en la memoria flash, calculamos el CRC de esos bloques
de memoria (3 kB fuera de los sectores del firmware). El valor de CRC es
almacenado para descargar en el siguiente reporte y comparar la integridad
de esos sectores de memoria o del proceso de comunicacion entre LabOSat y

su anfitrién.

8.4. Experimentos sobre DUTSs

8.4.1. Dosimetria

Para la medicién de dosimetria LabOSat-01 dedica 4 bancos on-board
para dosimetros de estado sélido de encapsulado TO-18 o TO-72 y un médulo

con conexién externa a 4 transistores off-board para mediciones remotas.

Los dosimetros de estado sélido son transistores COTS PMOS® caracte-
rizados como sensores de radiaciéon. Son operados en la configuracién que se
muestra en la Figura 8.5. Para medir TID, los dosimetros son polarizados
por el amplificador operacional forzando la circulaciéon de una corriente fija
a través del source (Is) mientras se registra el voltaje del gate (Vi) con el

drain a tierra. La fuente de corriente generada por Rg y la realimentacion

6Con un éxido de gate estimado de ~250 nm [127].
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del opamp hacen que por el transistor circulen:

‘/su - ‘/refdos RZ
Is = L V;e os — —‘/su 8.1
S RS con fd Rl +R2 p ( )
Vsup $
Rs
. Rz
= R s
Vref dos 1 i G D g

RQ% | N
1 ’+3 x1

Figura 8.5: Circuito empleado para la medicién de dosimetria. La implementacién en
LabOSat incluye un multiplexor para seleccionar alguno de los 4 dosimetros on-board
ubicados en el recuadro azul punteado.

La implementaciéon de este circuito incluye un multiplexor que selecciona
alguno de los 4 dosimetros on-board (recuadro azul punteado y puntos G y S).
Esto agrega dos resistencias pardsitas, Ry 2, por la resistencia que presenta
el canal del multiplexor. Debido a que el dosimetro posee alta impedancia en

el gate, calculamos la tension entre el gate y el source del transistor segun:

Ry
Vas = Vg — Vs =3Vape — ———Veup + IsR 8.2
as a S ADC R+ Ry p T Isfive (8.2)

Como observacién, este experimento se asemeja a la medicién de la ten-
sién umbral (V4,) que, como se explicé anteriormente, su evolucién sirve para
cuantificar la dosis de radiacién absorbida por el dispositivo. Es decir, un
corrimiento de Vg nos permite inferir que hubo un corrimiento de V;y,. Para
calcular una dosis total, previamente, los transistores PMOS son caracteriza-
dos en el laboratorio con el fin de conocer su sensibilidad frente a radiacién
ionizante. El procedimiento de caracterizacion asume una respuesta lineal de

los transistores: el transistor es operado con la corriente de polarizacion Ig
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mientras es expuesto a un campo de radiacién 7 de una fuente de ®*Co por un
breve periodo de tiempo de tal forma que la dosis total absorbida sea baja.
Luego, se registra el corrimiento de Vg y sabiendo la dosis D se obtiene la
sensibilidad s = V;;,/D, con unidades [s] = V/Gy o algtin submultiplo. De
esta forma, los transistores se transforman en dosimetros de estado sélido

que miden TID gamma-equivalente en silicio [128, 129, 130].

8.4.2. Dispositivos de 2-t

El controlador implementa dos formas de evaluar la degradacion de dis-
positivos de dos terminales en encapsulados SOIC-16. Una consiste en la
medicién de sucesivas curvas [-V y la otra en ensayos de tolerancia o endu-
rance. La primera nos permite estudiar la respuesta dinamica del dispositivo.
En el caso de celdas de memoria ReRAM podemos observar la evolucion de
los procesos SET y RESET desde la primera curva I-V. El segundo nos per-
mite comprender como es la degradacién de los estados ON y OFF o cémo
varia el rendimiento de los dispositivos frente a un mismo estimulo en forma

estatica.

Modos de la SMU

Los dispositivos se pueden controlar imponiendo voltaje o corriente. En
el primer caso, el circuito equivalente se puede ver en la Figura 8.6b. Cuan-
do se selecciona la fuente de tensién, el dispositivo estd en serie con una
resistencia de shunt. Para inferir la caida de potencial sobre el dispositivo
medimos el valor del potencial en Vi,e.s. En el segundo caso, cuando se con-
figura la fuente de corriente, el dispositivo se conecta al circuito equivalente
de la Figura 8.6d y Vineas proporciona informacion sobre la caida de tension
sobre él. El voltaje o el valor de corriente impuesto por la SMU se establece
con las salidas DAC del microcontrolador que sirven como entradas de las
etapas de amplificaciéon de cada fuente. La medicion de V. Se realiza con
el médulo de medicién que conforma a la SMU. Cada modo esta configurado
con multiplexores y llaves que se direccionan con puertos GPIO del micro-

controlador. La Figura 8.6a muestra el circuito simplificado del subsistema
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de direccionamiento. Las fuentes de la SMU soélo pueden aplicar tensién po-
sitiva. Para conseguir tensiones negativas, invertimos la polaridad del DUT
seleccionando las posiciones F o R de las llaves. Las posiciones “1”7 (azul) y
“2” (magenta) son para el control en corriente y tensién, respectivamente.
Los detalles del circuito completo de LabOSat puede verse en el esquematico
del Apéndice C. En lineas generales, una vez elegido el tipo de estimulo, se
configuran las llaves para seleccionar la fuente (posicién 1 o 2) y la polaridad
del DUT. Luego, mediante el multiplexor se selecciona el DUT que a estudiar

imitando la arquitectura 1T1R mencionada en la Introduccién.

VSOHI‘CG

I source —— 1

Vsource 2

4
|

Vmeas

Vmeas

b
Vbace— Iec| ~=

(a) Subsistema de direccionamiento. (b) Control tension.
“1” azul = corriente. “2” magenta = tension.
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Ul Rpur
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(¢) Médulo de medicién de la S-MU. (d) Control c:)rriente.

Figura 8.6: Subsistemas de LabOSat y circuitos equivalente cuando se controla en tension
(b) o corriente (d). Vieas €s el voltaje registrado por la SMU.
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Fuente de tension: Para obtener la caida de potencial y la corriente a
través del dispositivo cuando controlamos tensiéon recurrimos a las Ecuaciones
8.3 y 8.4. El barrido de voltaje es aplicado en V,uce sObre el divisor resistivo
(R1 + Rpur + R2)/Rs. Esta dltima, Rg, estd compuesta por la R, del
multiplexor etiquetado como “Shunt” en la Figura 8.6a y una resistencia
de pelicula gruesa seleccionada. La medicién se realiza en el nodo Vieas-

Conociendo la tensién aplicada Vouee, la ley de Kirchhoff nos devuelve:

Vmeas Vmeas
[ ut = — 83
dut RS Rshunt + Rmux ( )
A‘/dut == ‘/source - Vmeas - Idut [Rl + R2] (84)

Otra incorporacién a la SMU de LabOSat es la posibilidad de limitar la
corriente que circula por el DUT al controlar tensién. El valor de la corriente
de complianza es fijado mediante una salida DAC del MCU (“DAC2”) y con-
trola el gate de los transistores NMOS que conforman el espejo de corriente
del limitador (Apéndice C).

Fuente de corriente: Cuando se selecciona control en corriente, se co-
noce el barrido Iiouee ¥ 1as resistencias parasitas R3 y R4. Luego, midiendo

Vineas Obtenemos mediante la ley de Kirchhoft:

]dut - Isource (85)
A‘/dut - Vmeas - [dutR4 (86)

Las resistencias parasitas Ry, 1, Ro, R3 v R4 surgen de la resistencia del
canal activo de las llaves y multiplexores. LabOSat usa llaves ADG5413 de
Analog Devices y multiplexores DG406, DG408 y DG409 de Vishay. Estos IC
fueron caracterizados para determinar la R, en funcion de la temperatura,
la tensién de alimentacién y la corriente que circula por el canal. El objetivo
de la caracterizacién es la estimacion exacta de la resistencias parasitas para
mejorar la exactitud del calculo de la caida de potencial y la corriente que

circula por los dispositivos. En el Capitulo 9 se comentan los resultados.

Respecto de como la SMU realiza las mediciones debemos mencionar

cémo funciona el método disennado. Mientras la SMU aplica el estimulo utiliza
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tres entradas de ADC para realizar las mediciones sobre el DUT segtn la
Figura 8.6c. Cada una de ellas va precedida por un seguidor y un amplificador
operacional para amplificar (x10), seguir (x1) o atenuar la senal (x0.1). El
diodo Zener, operado en inversa, posee una tensién de ruptura de 2.7 V
(nominal) para proteger la entrada del ADC de posibles excesos de tension.
Cuando el MCU informa la medicién, elije uno de los tres valores medidos:
ADCO0, ADC1 o ADC2. No los tres. El criterio de seleccién se basa en elegir
el canal que tiene maxima amplificacién y no esta saturado. Por ejemplo, si
ADCO registra un voltaje més alto que el umbral de saturacién (2.5 V = 4095
cuentas), la lectura es ignorada y el sistema buscard el valor registrado por
ADCI1 para evaluar si se encuentra saturado o no. De esta forma, LabOSat
proporciona mediciones en un amplio rango de tensiones y evita lecturas

fuera de rango.

La tension de referencia del médulo de ADC es configurada via firmware
para utilizar la fuente interna de 2.5 V del MCU. De esta forma y conside-
rando el criterio del parrafo anterior, los tres rangos que en los que opera la
SMU son 0-250 mV (amplificando la senal medida), 0.25-2.5 V (siguiendo) y
2.5-12 V (atenuando)”. Ademas, dado que el ADC es de 12 bits, la resolucién

. 7 A_V _ g25V
nominal de cada rango estara dada por 5z = ¢

= ¢610 ©V donde g es la
ganancia del opamp de la entrada.

Es importante destacar que el firmware de LabOSat permite determinar
cuantas mediciones realiza la SMU a través de lecturas de las entradas de
ADC del circuito de medicién de la Figura 8.6¢. Los valores posibles son 4,
8 0 16 mediciones®. Después de completar la adquisicién, las mediciones se

promedian y se informan como un tnico valor.

Como se dijo anteriormente, los dispositivos de 2-t pueden ser sujetos a

dos tipos de ensayos: I-V y endurance, los cuales describiremos en detalle a

"En rigor, la tensién méxima de este rango estd determinada por la tensién de alimen-
tacion de los opamp, Vg,p, actualmente, 12 V. La méxima admisible segiin la hoja de datos
[131] es 13.5 V.

8Por estructura de firmware, LabOSat asigna 4 posiciones del registro de memoria
del médulo de ADC a cada canal del ADC. En otras palabras, cada canal de ADC es
muestreado 4 veces como minimo. La opcién de medir 8 o 16 veces simplemente obligan
al MCU adquirir con el ADC 2 o 4 veces més y almacenar cada adquisicién en la memoria
RAM para luego promediarlas.
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continuacion.

Ensayo de tolerancia (endurance)

El ensayo de tolerancia estd disenado para estimar la cantidad de ciclos
de escritura y lectura que soportan dispositivos de memoria. Consiste en
la aplicacion de sucesivos pulsos de tensién o corriente con el fin de lograr
un numero fijo de conmutaciones. Por ejemplo, si el dispositivo de memoria
es una celda ReRAM bipolar como es el caso de este trabajo, aplicaremos
pulsos de una tensiéon positiva Vsgr para llevar la memoria a un estado de
baja resistencia y pulsos de tension negativa Vygsgr para cambiar el estado
a alta resistencia. Si el pulso aplicado no consigue conmutar la resistencia
del dispositivo, el protocolo de endurance vuelve a aplicar el pulso hasta
conseguir la conmutacién o llegar al nimero maximo de pulsos configurados.
Seguido de cada pulso de escritura, LabOSat aplica un pulso de lectura. Es
ese pulso de lectura el que determina si la celda de memoria ha cambiado
de estado o no. Para ello, debemos grabar en el firmware de LabOSat un

archivo de configuracién con los umbrales de resistencia® de los estados HRS
y LRS.

Ensayo dindmico (/-V)

El ensayo dindmica estd disenado para caracterizar el dispositivo median-
te curvas I-V intercaladas con pulsos de lectura y, asi, poder mostrar curvas
HSL. El barrido se interpreta como un estimulo triangular generado por el
numero de puntos (pasos) y el incremento positivo y negativo. Como resul-
tado, el barrido triangular comienza desde cero hasta la maxima amplitud
positiva (negativa), luego hasta la maxima amplitud negativa (positiva) y
vuelve a cero. El estimulo se puede configurar para aplicar pulsos de baja
amplitud entre los pasos del barrido para leer el estado resistivo. Cabe des-
tacar, que al estimular con la fuente de tensién, el valor de la resistencia

de shunt debe optimizarse para tener buena sensibilidad al medir y evitar

9En rigor, el controlador sélo puede comparar nimeros enteros que hacen referencia a
la tensiones digitalizadas por los ADCs que utiliza la SMU.
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reducir la amplitud de la excursién sobre el dispositivo.

Por hardware, LabOSat posee 4 dispositivos, dos resistencias de 1 k2 y
dos resistencias de 0 §2, configurados para realizar curvas -V con diferentes

modos de la SMU con el fin de monitorear el comportamiento del sistema.

8.4.3. Dispositivos de 3-t

Si bien en este trabajo de Tesis no profundizaremos en el uso de este
modulo, vale mencionar brevemente su funcionamiento. Los experimentos en
dispositivos de tres terminales estan pensados para caracterizar transistores
desarrollados en laboratorios de investigacién o de tecnologias emergentes.

El soporte para incorporar estos DUTs deben ser encapsulados SOIC-16.

Vvsource2
Rp
Vmeas
Rg
Vo (- VP
‘/;ourcel >_\/\/\/\/'_{

Rs "
ls

Figura 8.7: Circuito simplificado del bloque 3-t de LabOSat.

LabOSat puede ser configurado para realizar barridos con tension en el
drain fijando la tension del gate y viceversa, siempre con el source a un
potencial predeterminado por hardware. La adquisicién de datos se realiza
midiendo el nodo V.. de la Figura 8.7 y calculando las caidas de potencial
mediante las Ecuaciones 8.7, 8.8 y 8.9. La resistencia Rp permite estimar la
corriente que circula por el canal del transistor a la vez que Vg permite excur-
sionar en tensiones negativas cual fuente partida. Asumiendo que la corriente
de fuga por el gate es pequena, la caida producida por Rj es despreciable ya

que las resistencias parasitas de las llaves y los multiplexores son del orden
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de 10 a 100 §2. Actualmente, en LabOSat Rp = 470 Q y Vg = 1.1 V [132].

‘/;ource - Vmeas
Ip = 2 (8.7)
D

VGS = ‘/sourcel - ‘/S (88)
VDS = Vmeas - IDR6 - ‘/S (89)




Capitulo 9
Caracterizacion del controlador

En el presente Capitulo describimos los experimentos realizados sobre
LabOSat con el objetivo de comprender céomo las condiciones del entorno
afectan su operacion. Es importante entender su comportamiento en estos
entornos ya que luego mediremos con LabOSat los dispositivos fabricados en
la Parte I. Ademas de la experiencia previa de MeMOSat-01, estas caracte-
rizaciones nos serviran para ganar mayor confianza sobre el controlador. En
lo que sigue, mostramos los resultados de la calibraciéon de LabOSat como
instrumento de banco. También, detallamos la experiencia y los resultados
de una caracterizacién en un amplio rango de temperaturas. Por tltimo, da-
remos una resena de los experimentos realizados bajo haces de protones y

haces de neutrones junto con sus respectivos resultados y discusiones.

9.1. LabOSat como instrumento de banco

Tiempo de precalentamiento

Una caracteristica que poseen los instrumentos es el tiempo de precalen-
tamiento, periodo en el cual el sistema se estabiliza térmicamente para lograr
la precisiéon nominal. En el caso de LabOSat este tiempo lo hemos podido
observar midiendo la estabilizacién térmica del PCB. El termémetro (LM74)

mide la temperatura a través de uno de los pines del encapsulado por lo que
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el valor que reporta debe ser considerado como la temperatura del PCB en

las cercanias del sensor.

Al alimentar la parte digital del controlador con 3.3 V, el MCU inicia en
modo IDLE. En ese punto, se espera que la placa permanezca a temperatura
ambiente. Luego, alimentando al controlador con 12 V, el sistema comienza
a calentarse producto del consumo de los médulos analégicos en modo ID-
LE. En estas condiciones, la placa aumenta su temperatura algunos grados.
Hemos observado que LabOSat tarda aproximadamente 100 min en llegar a

una temperatura estable en el entorno de laboratorio, de 23.3 a 25.7 °C.

Parametros temporales de la SMU

LabOSat posee un cristal ceramico de 6 MHz que determina la frecuencia
de trabajo del MCU MSP430. Esta frecuencia junto con la configuracion de
varios registros del MCU por firmware determinan el tiempo que insume la
SMU para realizar una medicién a través de los ADC. Una de las variables
que podemos modificar como usuarios finales de LabOSat es la cantidad de
mediciones que deseamos realizar, tal como se mencioné en la Seccién 8.4.2.
El resultado de elegir 4, 8 o 16 mediciones es la reduccion del ruido que como

consecuencia hace que la medicién consuma mas tiempo (¢meq)-

Por otro lado, independientemente de lo configurado para la medicién, el
controlador permite seleccionar la duracion del pulso aplicado por el DAC
(ton) vy la distancia temporal entre ellos (topr). Tanto tox como topp son fun-
cién de una variable de 8 bits (IV = 256 cuentas). Para ilustrar estos pardme-
tros, la Figura 9.1b muestra un fragmento del estimulo de la SMU en funcion
del tiempo. Los rangos actuales de las variables t,cq, ton ¥ torr fueron ca-
racterizados' con el objetivo de tener una referencia temporal (calculada)
para las mediciones. La duracién de los pulsos fue determinada analizan-
do el estimulo I-V con un osciloscopio Rigol DS1104B sobre un dispositivo
resistivo pasivo. La Tabla 9.1 contiene los valores obtenidos de los pardme-
tros previamente mencionados para las diferentes opciones de medicién. El

parametro duracién del pulso fue medido con N = 1 cuenta, mientras que la

1Segtin el firmware empleado en este trabajo de Tesis.
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Tabla 9.1: Pardmetros temporales de LabOSat a temperatura ambiente. Tensién de ali-
mentacion del MCU = 3.3 V. Version de firmware utilizada en este trabajo de Tesis.

Numero de  Duracién de la Duracion del
mediciones medicion (tped) pulso (ton)
4 806 + 1 us 3.69 & 0.01 ms
8 1.62 + 0.03 ms 4.49 £+ 0.01 ms
16 3.21 £ 0.01 ms 6.10 &= 0.01 ms
16 - torr = 250 £ 1 ms

duracién de la medicion fue medida con N = 0. En la Figura 9.1a mostramos

la duracién del pulso ton en funcion de la variable N de 8 bits.
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Figura 9.1: (a) Curva de calibracién temporal de ton de la SMU de LabOSat al medir con
16 mediciones. Inset: ampliacién de regiéon de bajo nimero de cuentas. (b) Representacién
de los parametros temporales. La medicién se realiza al final del pulso.

De la Tabla 9.1 podemos observar que aumentar la cantidad de mediciones
es una operacion aditiva, i.e. el tiempo que dura la medicién es el nimero
de mediciones multiplicado por la duraciéon de 4 mediciones. Estos valores
exponen una cota inferior para la duracién del pulso del firmware actual. Es
decir, este resultado muestra que la configuracién de LabOSat actual brinda

la posibilidad de trabajar con pulsos cortos de ~800 s o pulsos largos de



9. Caracterizacién del controlador 174

hasta 800 ms.

En la Figura 9.1b podemos observar dos regimenes diferentes: el régimen
de cuentas menores a 40 donde la respuesta es tox = 2.77- N+3.23 en ms y el
régimen de cuentas mayores a 40 donde la respuesta es tox = 3.02- N —31.4
en ms. En paralelo, topr es totalmente independiente de la duracién que po-
sea el estimulo y su duracion se corresponde con el tiempo de ejecucion que
posee el firmware para procesar los datos correspondientes a cada pulso del
estimulo. Es decir, el promedio de las mediciones, la comparacion de ADCs
y su almacenamiento en RAM suceden durante topp. Por tltimo, resta ob-
servar que aunque estos tiempos es posible modificarlos editando parametros
y registros via firmware yendo en desmedro de la precisién, el limite inferior

impuesto por el MCU se encuentra alrededor de los 10 us [133, 134].

Linealidad de la SMU

Otro factor que permite evaluar el desempeno de LabOSat como instru-
mento es la linealidad del médulo de medicién de la SMU. Para estudiar cuan
lineal resulta la plataforma se realizaron tres experimentos. En primer lugar,
estudiamos la respuesta de los tres canales de ADC (ADC0, ADC1 y ADC2)
al estimular con corriente un dispositivo de control. En segundo lugar, se
estudio el error estadistico que posee el médulo de medicion al reportar una
medicién. Por dltimo, se estudid los limites y la linealidad de las fuentes de

tension y corriente de la SMU (calibracién).

Se analizo la respuesta del médulo de medicion contrastando lo reportado
por LabOSat con las mediciones de un Keithley SCS-4200. En el experimento
aplicamos corriente sobre uno de los dispositivos de control de 1 k{2 de tal
forma que las tensiones Vie.s (configuracién segin Figura 8.6d) recorran
los tres rangos que admite el médulo de mediciéon. Al mismo tiempo que
LabOSat adquiria los datos, una SMU de un Keithley SCS-4200 registraba
sincronizadamente las tensiones de entrada ADC0, ADC1 y ADC2. En la
Figura 9.2a podemos ver las tensiones de cada ADC vy, superpuestos, los
datos reportados por LabOSat. Lo primero que podemos observar es como

opera el médulo de medicion de acuerdo al criterio de firmware y la topologia
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implementada. Siempre que la tensién de entrada del ADCn se eleve de 2.5
V, LabOSat reporta el siguiente canal de mayor amplificacion no saturado.
En segundo lugar, podemos apreciar la linealidad de cada canal. Por ltimo,
esta calibracion nos sirve para obtener los errores de corrimiento y ganancia

que pueden aparecer en los ADC de los microcontroladores.

Como observacion, mencionamos que si bien las tensiones a la entrada
de los ADC superan los 2.5 V, los diodos Zener de cada canal comienzan a
conducir a los ~2.7 V evitando que la tension se eleve mas alla de este valor.
De esta forma, se protegen los canales de ADC. Por otra parte, la curva del
atenuador presenta una meseta mas allda de ~9 V debido a la limitacién en

potencia que presenta la fuente de corriente alta.

Luego, analizamos la dispersion que tienen las mediciones que realiza la
SMU de LabOSat al aplicar un pulso de tensién o corriente con el objetivo
de determinar el error instrumental que se debe asignar a cada medicién
reportada. Al igual que en toda la Tesis, para esta calibracién configuramos
la SMU de LabOSat en 16 mediciones. Durante el experimento, aplicamos
una serie de 1000 pulsos de tension de igual amplitud sobre una resistencia
conocida. Para analizar la dispersion en diferentes regiones del rango del par

fuente-medicién realizamos varias series con diferentes amplitudes.

A partir de estos resultados podemos determinar dispersiones maximas
para cada rango de medicién de la SMU. Como podemos apreciar en la Figu-
ra 9.2b, mientras se toman mediciones en el rango 0 - 250 mV (amplificador)
obtuvimos dispersiones menores a 30 uV. En el rango 0.25 - 2.5 V (segui-
dor) obtuvimos dispersiones menores a 0.8 mV. Por tltimo, en el rango de
2.5 - 10 V (atenuador) observamos dispersiones menores a 4 mV. Este re-
sultado sugiere que el proceso de medicién de LabOSat posee dispersiones

considerablemente bajas.

Por ultimo, comprobamos la linealidad de las fuentes. Indicamos a La-
bOSat que aplique diferentes niveles de DAC1 de 0 a 4095 a la vez que
registramos con la SMU de un Keithley SCS-4200 el nodo Viouee al excitar
con tensién (configuracién segin Figura 8.6b) y, al excitar con corriente, re-
gistramos la tensién sobre el DUT (configuracién segin Figura 8.6d). Las

Figuras 9.2c y 9.2d presentan los resultados del experimento. Alli, podemos
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Figura 9.2: Curvas de calibracién de la SMU de LabOSat. (a) Linealidad del médulo de
adquisicion de la Figura 8.6¢. La franja gris mayor a 2.5 V representa limite del médulo de
medicién. (b) Dispersién del médulo de adquisicién. Las lineas verticales punteadas separa
los tres rangos del médulo. (c-d) Calibracién de fuente de tensién y fuente de corriente
alta y baja con ajustes lineales (R? = 0.998 en los tres casos).

advertir que las dos fuentes resultan lineales en todo su rango (coeficientes
de correlacién R? = 0.998 en los tres casos). Al mismo tiempo, esto nos de-
termina los limites de las fuentes y la resolucién. La fuente de tension puede
aplicar tensiones entre 0 - 9.29 V con una resolucion de 2.15 mV. La fuentes
de corriente alta puede inyectar corrientes entre 0 - 23.0 mA con una resolu-
cién de 5.50 pA mientras la fuente de baja puede entregar corrientes entre 0
- 1.28 mA con una resolucién de 318 nA.
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Limitador de corriente de la SMU

Otro médulo que fue fundamental caracterizar es el limitador de corriente
de la SMU. El circuito equivalente del médulo se encuentra en el inset de la
Figura 9.3. La topologia es un espejo de corriente con dos transistores NMOS
en paralelo para aumentar los rangos de corriente. Si bien las simulaciones
nos ayudaron a determinar los valores nominales, el circuito estd formado
por componentes discretos (no integrados) y los transistores no se encuentran
apareados. Esto hace que sea necesario realizar una calibracion para obtener

una respuesta fidedigna del médulo en cada placa.

La calibracién se realizé con la SMU de LabOSat aplicando una tension
constante sobre una resistencia pasiva conocida como DUT. En simultéaneo,
variamos la tension de entrada Vpaco del bloque del limitador mientras adqui-
rimos los datos con un osciloscopio LeCroy Wave Surfer 64Xs-A. Recordemos
que variar la tensién Vpaca es equivalente a variar los niveles (cuentas) del
pin DAC2 del microcontrolador. Dado que la salida es de 12 bits, 0 niveles
de DAC implican 0 V y 4095 niveles se traducen a 2.5 V (sin considerar
errores de offset o de ganancia). La Figura 9.3 muestra la curva de respuesta
del médulo frente a su variable de control DAC2. La tensién llega al médulo
amplificada gracias a un seguidor y un amplificador operacional con ganancia
a = 3.67.

Los resultados muestran que el médulo manifiesta tres comportamientos.
Para niveles de DAC2 menores a 700 el limitador eleva la tensién del punto A
practicamente al mismo valor que V,,uce. La corriente que circula por el DUT
en este rango es (16.0 + 0.4) pA. En este rango, los transistores ain no han
sido polarizados y operan en la region cutoff. Luego, entre 700 y 2700 niveles
el limitador muestra un comportamiento lineal creciente. En este rango, los
transistores estan polarizados y operan en saturacién. La respuesta en ese
rango responde a la curva Ioc = 0.00224 - DAC2 — 1.61 en mA. Para 2900
cuentas, el limitador admite la méxima corriente a través del DUT, 4.55
mA. En la ultima region, mas alld de 2900 cuentas, el limitador muestra
un comportamiento decreciente producto de la limitacién en potencia que

presenta la amplificacién de Vpaco.
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Figura 9.3: Curva de calibracién del limitador de la SMU de LabOSat. La linea densa roja
es un ajuste lineal para valores de DAC2 entre 700 y 2700. Los errores son despreciables
debido a que cada dato es calculado como el promedio de 148500 puntos. Inset: circuito
equivalente.

Con este resultado, LabOSat puede imponer corrientes de complianza
entre 16 pA y 4.55 mA. Este rango es facil de modificar por hardware cam-
biando la Ry, (R39 en el esquematico). Un valor mas chico de resistencia
produciria un aumento en la maxima corriente de complianza y cambiaria la
sensibilidad frente a las cuentas de DAC2. En este caso, un valor de resisten-
cia menor haria mas abrupta la pendiente, es decir, reduciria la sensibilidad.
Un valor més grande de resistencia produciria el efecto contrario. Otra estra-
tegia posible es integrar esta topologia en un chip y aparear los transistores
NMOS en el disenio. Esto nos permitirfa tener un mayor control sobre el ran-
go de corriente a través de la eleccion del cociente W /L de cada transistor
NMOS [135]. Esta estrategia estd siendo abordada por el grupo en un nuevo

proyecto que busca integrar en un mismo chip la SMU de LabOSat.
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9.2. Caracterizacién en temperatura

Como se dijo anteriormente, la finalidad de LabOSat es medir de for-
ma remota la respuesta de los DUTs en un entorno agresivo. El objetivo
principal es caracterizar dispositivos dentro de microsatélites. LabOSat se
disené sin ningun lazo de control térmico, por lo que el rendimiento de los
subsistemas analégicos depende de las condiciones del entorno (temperatu-
ra, presion, radiacién, etc.). Dependiendo de la inclinacién de la érbita, la
actitud del satélite? y la ubicacién de la placa dentro del satélite, las varia-
ciones de temperatura del sistema en el espacio podrian ir desde -30 hasta
60 °C o més [38]. Adelantando resultados en LEO, la evidencia mds con-
creta de las temperaturas del entorno se presenta en la Figura 10.12b de la
Seccién 10.3. El histograma muestra las temperaturas medidas por LabOSat
durante su funcionamiento en NuSat-1. De alli, es fdcil ver el rango al que
se somete el controlador. Aunque muchos de los componentes de LabOSat
soportan ese rango de temperaturas, una caracterizacién es necesaria para
comprender cudles son los limites del conjunto. Atin mas, la caracterizacién
nos permitird entender como se comporta el sistema frente a estas variacio-
nes de temperatura y, en caso de ser necesario, es posible disenar estrategias

para mitigar desviaciones en las mediciones por ejemplo.

En lo que sigue, evaluamos el comportamiento de LabOSat cuando ejecuta
Tests Estdandar consecutivos mientras es sometido a altas y bajas tempera-
turas. En primer lugar, mostramos el resultado de un estrés térmico de siete
dias de duracién a 100 °C (ensayo A). Luego, mostramos los resultados de un
estrés a temperaturas por debajo del 0 hasta -50 °C (ensayo B). Por tltimo,
mostramos los resultados de un shock térmico hasta 150 °C, que es conside-
rado un valor de temperatura extremo para ciertos componentes electrénicos
del controlador (ensayo C). Los experimentos se realizaron dentro de una
camara de acero inoxidable con una resistencia de tungsteno como calefactor
y una superficie de cobre como disipador para entregar calor uniformemente
sobre la superficie de la placa LabOSat (Figura 9.4). Para el experimento a

baja temperatura retiramos el calentador y la cdmara de inoxidable se intro-

2Posicién y orientacion.
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dujo en una camara mas grande para pruebas ambientales Climats modelo
5600H5015 del Centro de Electrénica e Informatica del INTI. Los ensayos
B y C se realizaron en vacio. La temperatura sobre la placa también se mi-
dié con una termocupla tipo K. En todos los casos, empleamos el emulador

de satélite a temperatura ambiente y presién atmosférica, fuera del entorno
de LabOSat.

También, caracterizamos en temperatura algunos componentes individua-
les que utiliza LabOSat. Estos son diodos Zener MMSZ5223BT1G C3 fabri-
cados por On Semiconductor, amplificadores operacionales OPA2735 de Te-
xas Instruments, multiplexores DG406, DG407 y DG409 de Vishay y llaves
ADGb5413 de Analog Devices. Esta caracterizacion se realizd utilizando el
equipo Keithley SCS-4200 y un base térmica Temptronics TP0315A dentro

de una caja de Faraday.

v
Vacio S;p
LabOSat | HEF
L (—,
™~ Termocupla
—T\

N
—\H\— Calefactor y disipador

Figura 9.4: Configuracién experimental para caracterizacién en temperatura de LabOSat.
El control y la alimentaciéon de LabOSat se realizé con el emulador de satélite. La tension
de referencia Vggr del MCU fue solo medida durante el ensayo C.

El primer ensayo (A) fue un estrés isotérmico a 100 °C por 168 h. El
resultado del experimento fue satisfactorio. A pesar de haber excedido la
temperatura méxima nominal de operacién del MCU (85 °C) no observamos
errores de CRC ni de ejecucién. Los dos puertos de comunicacién funcionaron

perfectamente. No percibimos errores en las temperaturas reportadas.

El ensayo nos permite obtener una cota inferior para la retencién de datos
de la memoria flash del MSP430. Para estimar el tiempo de retencién recurri-
mos a la férmula de la Ecuacion 9.1 basada en un modelo que utiliza la ley de
Arrhenius [136, 137]. El ensayo acelerado busca aumentar la probabilidad de

perder un dato. Al aumentar la temperatura de la celda floating gate, aumen-
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ta la corriente de fuga entre el gate y el bulk a través del éxido tinel [138].
Asi, el modelo permite ensayar cualquier dispositivo de forma acelerada du-
rante periodos cortos y predice el comportamiento en condiciones normales

durante periodos mas largos.

AF = 0 R () (9.1)

La ecuacion determina el factor de envejecimiento AF que se define como
el cociente entre el tiempo efectivo de retencién ¢, a la temperatura de trabajo
T y el tiempo efectivo de retencién t, a la temperatura del ensayo acelerado
Ts. E, es la energia de activacion de las trampas del 6xido de tinel y depende
del proceso de fabricacién (segiin Texas Instruments para la memoria flash
del MSP430 este valor es 0.6 eV [136]) y kp es la constante de Boltzmann.

Utilizando los datos del ensayo buscamos el tiempo de retencion a tempe-
ratura ambiente (25 °C) y a la temperatura media de operacién de LabOSat
en 6rbita (1 °C). Como resultado, obtenemos un tiempo de retencién de 2
anos a temperatura ambiente y de 16 anos en orbita. Si bien el fabricante
reporta tiempos de retencién de 100 anos a temperatura ambiente [136], es
importante destacar que nuestro resultado funciona como cota minima debi-
do a que el ensayo A se extendié solamente 168 h y no se detectaron bit-flips

en el transcurso del tiempo.

El ensayo B también arrojé resultados satisfactorios. Aunque la tempe-
ratura del estrés fue programada para alcanzar -50 °C LabOSat registrd -42
°C de minima. Este valor es levemente inferior a la temperatura minima
nominal de operacién de casi todos los componentes COTS del controlador
(-40 °C) con la excepcion del Zener y el sensor de temperatura (-55 °C). No
obstante, durante B la informacién reportada indica que LabOSat tuvo un
excelente desempeno. El sistema estuvo sometido a bajo cero por mas de
2 h y no se observaron errores criticos. Las comprobaciones de CRC y los
periféricos de SPI no se vieron afectados. El médulo de direccionamiento y

la SMU funcionaron correctamente.

Respecto del ensayo C podemos decir que la temperatura maxima alcan-

zada fue 150 °C , mayor que lo indicado por los fabricantes de los componentes
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de LabOSat (85 o 125 °C segin el componente). Como se mencioné en la
Seccion pasada, una de las variables que mas impacta en las mediciones es la
tensién de referencia interna Vigr que usa el ADC. Durante este ensayo regis-
tramos Vggr mediante un multimetro Fluke 43. Las mediciones se muestran
en la Figura 9.5. En el grafico podemos observar que la tension de referencia
disminuye al aumentar la temperatura. El ajuste lineal segtin la Ecuacién 9.2
devuelve un coeficiente de temperatura c igual a (0.107 £ 0.006) mV /°C en
acuerdo con los valores nominales brindados por el fabricante. Esta pequena
deriva implica que todos los cédlculos aplicados sobre mediciones realizadas
por LabOSat deben estimar que existe una dependencia de Vgygr con la tem-
peratura del momento. Como el controlador no puede registrar el voltaje de
referencia, implementamos la Ecuacion 9.2 via software extrapolando a to-
do el rango de temperaturas validado, i.e. -50 a 150 °C, y usando Ty, =
25 °C, Vg, = (2.533 £ 0.002) V. La implementacién de esta correccién se

ejemplifica con el funcionamiento del médulo SVS.

Veer(T) = Vg, . + (T — Tamp) (9.2)

En la Figura 9.5b podemos ver la tensiéon de alimentacién monitorea-
da por LabOSat durante los ensayos B y C. La tensién de alimentacion
suministrada por el emulador fue constante durante los ensayos (~12 V).
Al observar cémo se comporta el modulo frente a cambios de temperatura
advertimos que presenta variaciones en sus registros. Del graficos podemos
concluir que la relacion entre la medicion y la temperatura es decreciente, i.e.
a mayor temperatura, menor tensién de alimentacién medida. Esta depen-
dencia probablemente esté asociada a la dependencia en temperatura del par
Zener-opamp que se ubica en la entrada del ADC5?. Examinando la curva sin
corregir, observamos que para pequenos rangos de temperatura, por ejemplo
entre 90 y 110 °C, el valor calculado de V4, aparenta ser constante. Al con-
siderar la deriva de la tension de referencia del ADC, en la curva corregida,
este artificio es eliminado logrando un aumento efectivo de la resolucion del

moddulo SVS. Originalmente, la resolucién de la senal Vg, estd determina-

3El comportamiento del Zener y de un circuito similar al del SVS fue estudiado deta-
lladamente y se encuentra en el Apéndice D.
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da por el divisor resistivo en la entrada del circuito (esquematizado en la
Figura). Sin correccién de Vrgr, la resolucion es 6.31 mV mientras que al im-
plementar la correccion en el procesamiento de datos tenemos una resolucion

0.10 mV, un orden de magnitud menor.

Por otra parte, al igual que en B, el ensayo C pasé todas las comproba-
ciones de CRC y la comunicacién mediante SPI no se vio afectada en ningtiin
momento por la elevada temperatura. Sin embargo, al analizar la respuesta
de la SMU mediante los dispositivos de control, observamos un comporta-
miento no esperado: a partir de ~75 °C el médulo de mediciéon de la SMU
reporta siempre el canal de ADC de méxima amplificacion saturado. Para
entender este comportamiento fue necesario caracterizar los componentes in-
dividuales del médulo de medicién (Zener y opamps). La discusién de los
resultados nos permitié comprender en detalle el funcionamiento de la SMU
de LabOSat. El anélisis detallado escapa a los objetivos de esta Seccion pero

puede encontrarse en el Apéndice D.
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Figura 9.5: (a) Vrgr interna generada por el MCU para el mdédulo de ADC en funcién
de la temperatura. Regresién lineal en negro. (b) Tensién de alimentacién medida por
LabOSat durante los ensayos B y C. Curvas con y sin correccién de deriva térmica de la
SMU (Vrgr(T)). En el vértice superior se muestra un esquemadtico simplificado del médulo
SVS.

Por 1ltimo, realizamos una caracterizaciéon sobre los multiplexores y lla-
ves COTS que emplea LabOSat para seleccionar los DUTS. Tal como se
mencion6 en el Capitulo anterior, los canales activos de los multiplexores

aportan una resistencia del orden de los 100 €2 en las configuraciones experi-
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mentales (Figura 8.6 de la Seccién 8.4). En lo que sigue mostramos a modo
de ejemplo el resultado obtenido para los canales de los multiplexores DG406
que seleccionan los DUTs de 2-t. La caracterizaciéon se realizé a diferentes
temperatura y variamos la tensién de alimentacion entre 10 y 13 V, al mis-
mo tiempo que inyectamos una rampa de corriente por el canal. El resultado
de esta caracterizaciéon se muestra con mapas de calor Rox(V,I) para una
dada T'. La Figura 9.6 muestra la resistencia de un canal representativo del

multiplexor para diferentes temperaturas.

La primera observacion que podemos hacer es el aumento de resistencia al
forzar mayor corriente por el canal. A temperatura ambiente, cuando por el
canal circulan del orden de 1 mA la resistencia es practicamente el doble que
alpA, 77 Q y 37 Q, respectivamente. Esto hace que durante la medicién de
la curva I-V de algun dispositivo tengamos que considerar que parte de la
variacion observada en la medicién es una contribucién del canal de la llave
a menos que implementemos un algoritmo de correcciéon que contemple esta
variaciéon. En contraposicién a considerar una R,, constante, esta variacion
puede resultar significativa en dispositivos de baja resistencia dinamica o
despreciable en caso de trabajar con DUTs con resistencias dindmicas del

orden de los 10 k2 o més.

También podemos observar que, a medida que incrementamos la tempe-
ratura de operacién, la resistencia Ron(V, 1) aumenta para todo V' e I. Esto
ocasiona que en aplicaciones de alta temperatura las resistencias parasitas
pesen ain mas en las Ecuaciones 8.3 a 8.6. A pesar de haber realizado la
caracterizacion en un corto periodo de tiempo como para evaluar el desem-
peno frente a un estrés de temperatura prolongado, cabe destacar que esta
caracterizacion demostré que los multiplexores y las llaves pueden operar

mas alla de su temperatura nominal maxima de 85 °C.

Por 1ltimo, decidimos reformular las Ecuaciones 8.3 - 8.6 ya que hemos
ignorado el hecho de que las resistencias de las R,, son funciones de la
temperatura, de la tensién de alimentacion y de la corriente que circula por
el canal como recientemente observamos. Es decir, las resistencias parasitas

31,2,4 pasar a ser 31,2,4(T7 ‘/;upa Idut)-

Cuando controlamos corriente (Ecuaciones 8.5y 8.6), considerar estas co-
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Figura 9.6: Mapa de Ron de los canales del multiplexor DG406 de Vishay en funcién de
la tensién de alimentacién y corriente para diferentes temperaturas.

rrecciones no introduce mayores modificaciones en los calculos ya que conoce-
mos la respuesta de Ry frente a estas variables. Por el contrario, al incorporar

estas consideraciones cuando controlamos tensién (Ecuaciones 8.3 y 8.4) nos
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lleva al siguiente sistema de ecuaciones:

Vmeas Vmeas
Tqw = = 9.3
aut Rs Rshunt + Rmux (T, ‘/;upa Idut) ( )
A‘/dut = ‘/;ource - Vmeas - [dut [Rl <T7 ‘/supa [dut)
+ RQ(T7 V;upa Idut)] (94)

Para obtener el valor exacto de Ron para una dada 7', Vg, v [ usamos una
interpolacién trilineal basandonos en los datos de la Figura 9.6. Como puede
verse en la Ecuacién 9.3, después de evaluar la funcién con la temperatura
(To) v la tensiéon medida (Vp), el problema para determinar la corriente que
circula a través del dispositivo no es lineal:

Vmeas a
T = —r = 9.5
dut Rshunt + Rmux(T7 ‘/supa ]dut) To,Vo b + f(ZL‘) ( )

donde x es Iqut, @ ¥ b Son Vipeas ¥ Rshunt Tespectivamente, y f(x) es
Riux(To, Vo, z). Este problema es equivalente a encontrar las raices de una
nueva funcién g(x) =z — ﬁ(x) y es facil de resolver mediante la implemen-
tacion del método numérico Newton-Raphson.

Una vez que encontramos Ig., la Ecuacion 9.4 nos da el voltaje sobre el
DUT. Viouree €s calculado usando la caracterizacién de la fuente, y Ry v Ro

son las Ron obtenidas.

Vale aclarar que el resto de nuestro diseno usa resistencias de pelicula
gruesa cuyo TCR* puede llegar a las ~200 ppm/°C. Esto quiere decir que
para percibir variaciones importantes en estos elementos (5%) la tempera-
tura debe alcanzar los 225 °C segin R(T) = Rr, [l + TCR(T — Tomp))-

En conclusion, las variaciones de las resistencias de pelicula gruesa pueden

mb [

despreciarse y solo debemos tener en cuenta las variaciones de las resistencias

de los multiplexores y llaves.

4 Temperature Coefficient of Resistance.
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9.3. Caracterizacion del modulo de

dosimetria

Idealmente, el médulo de dosimetria de LabOSat fue pensado para po-
larizar el gate de los dosimetros (transistores pMOS) de tal forma que, cada
vez que se realiza una medicion, siempre circule la misma corriente por el
canal del transistor. Esto es debido a que la sensibilidad caracterizada frente
a dosis gamma se realiza a una corriente constante. El valor de esta corriente
no es elegido arbitrariamente sino que resulta ser el punto ZTC (Zero Tem-
perature Coefficient) del transistor, Izrc. Esto es, el punto de la curva Ipg vs.
Vs tal que los efectos inducidos por variaciones de temperatura se ven com-
pensados (coeficiente positivo de la movilidad de los portadores y coeficiente
negativo de la tension umbral V4, [139]). En los dosimetros utilizados en La-
bOSat Izrc = 270 pA [127]. Este punto se ubica en la regién de saturacion

del transistor donde:
Ins = k(Vas — Vin)® (9.6)

aqui, k£ depende los parametros geométricos del canal, la movilidad de los
portadores y la capacidad del 6xido segiun k& = %MCOX y hemos despreciado

la modulacién de la longitud del canal saturado [140].

Como hemos mencionado en la Seccién 8.4.1 que la dosis acumulada es
obtenida mediante la mediciéon de Vgg. Si los dosimetros son irradiados se
espera que exista un corrimiento de la tension umbral y, por ende, al estar
inyectando una corriente constante, se espera observar un corrimiento de Vg
tal como se describe graficamente en la Figura 9.7a. Invirtiendo la Ecuacion

9.6 obtenemos:

1
Vas = Vin + 4/ %S (9.7)

por lo que es claro que, asumiendo que k no cambia con la dosis acumulada,
la medicién de Vgg sélo dependera del valor de la corriente inyectada Ipg

0, como la llamamos previamente, Is. En la Ecuacién 8.1, esta corriente
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resultaba proporcional a la tension de alimentacion. En concreto, por diseno

Ro ~
Ri+R2

Apéndice C). Dado que el controlador fue diseniado para operar con una

Is = Vsuplg—sa con o = 0.773 y Rg = 10 kQ (ver esquematico en

tension de alimentacién de 12 V, obtenemos Ig = 272 A.

Una calibracion del médulo de dosimetria nos permite observar que existe
un pequeno corrimiento de lo proyectado por el diseno. La caracterizacion del
médulo se realizé utilizando las SMUs de un Keithley SCS-4200, variando la
tension de alimentacion Vi, y registrando la corriente del source y la tension
del gate del dosimetro. Los resultados pueden apreciarse en la Figura 9.7b.
Asumiendo que la tensién de alimentacién de LabOSat se mantiene constante
a 12 V, la corriente que circula por el dosimetro resulta ser 283 A, en otras
palabras, 10 A mas de lo calculado. A este valor de corriente, las variaciones
de Vg introducidas por variaciones de temperatura son aproximadamente
+0.1 mV/°C segun lo analizado por el grupo en [127]. Como veremos en la
Seccién 10.3 estas variaciones seran despreciables frente a los corrimientos de

Vag observados.

Es importante entonces resaltar el comportamiento del médulo frente a
la tensién de alimentacién. LabOSat nos permite comparar las mediciones
de Vs en funcion del tiempo siempre y cuando la tension de alimentacion
no cambie. En caso contrario, tendremos una alteracién en la corriente del
source y, por ende, en la medicién de la tension del gate respecto del source.
Si esto sucede, no es posible utilizar la sensibilidad s caracterizada a Is =
270 pA para estimar la dosis total ionizante absorbida. Esto se expone en la
Figura 9.7c.

Vale aclarar que conociendo la curva caracteristica del dosimetro estas al-
teraciones pueden ser corregidas. El mecanismo para corregir las mediciones
de Vs se ilustra en la Figura 9.7d. Para poder usar la sensibilidad calibrada
a 270 pA se trasladan todas las mediciones al punto (Vasa270,270 pA). Asu-
miendo que la carga acumulada sélo cambia el Vi, del transistor y no el k, la

transformacién es no-lineal:

Ipsa 270 uA
Vasa = Vasaro — (\/ ZS =/ : ) (9.8)
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Figura 9.7: Caracterizacién del médulo de dosimetria. (a) Principio de operacién del médu-
lo de dosimetria. (b) Calibracién del médulo frente a Viyp. (¢) Efecto que producen las
variaciones de Vg, en Vag del dosimetro. (d) Esquema de correccién frente a variaciones

de Ipg producidas por Viup. Vasa € Ipsa medidos a una tensién de alimentacién diferente
de 12 V.

donde “a” es el punto registrado por LabOSat a una dada tension de ali-
mentacién. De esta forma, la transformacién propuesta es independiente de
Vin punto a punto. Por otro lado, esta aproximacién supone que todas las
mediciones se hicieron a la misma temperatura. Pero, como mencionamos
previamente, las variaciones de temperatura producen correcciones de ma-
yor orden, despreciables para nuestras variaciones. Estas correcciones seran
utilizadas en los resultados reportados en la Seccion 10.3.
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9.4. Caracterizacion bajo haz de protones

En esta caracterizacion nos limitamos a ensayar el microcontrolador que
utiliza LabOSat. La irradiacion se llevé a cabo en la Linea EDRA del De-
partamento de Energia Solar en el acelerador tipo tandem [141] llamado
Tandar en el CAC-CNEA. La prueba consistié en la irradiacién del MCU
MSP430F1612 de encapsulado LQFP? de 1x1cm? de drea con protones de
10 MeV durante breves intervalos de tiempo mientras estaba alimentado con
3.3 V en estado IDLE. Entre irradiaciones, analizamos la integridad de todos
los sectores de memoria donde tenemos almacenado el firmware. La integri-
dad fue evaluada mediante el célculo de CRC-16 en 98 sectores de 512 B
donde tenemos almacenado el firmware (Seccién 8.3.1) y el calculo de un
unico CRC-16 de todo el firmware. La solicitud y descarga de los datos se
realizo por SPI usando el emulador de satélite. La configuracion experimen-

tal puede verse en la Figura 9.8. Los 99 valores de CRC generados en cada

solicitud fueron almacenados en un sector diferente de la memoria flash.

Blindaje —_

Llave Y6 -

(a) Ensayo del MCU. (b) Ensayo sobre DUTs.

Figura 9.8: (a) Configuracién experimental para el ensayo de protones del MCU de LabO-
Sat. Imagen de la cdmara de irradiacién de la facilidad. (b) Configuracién experimental
utilizada para ensayar dispositivos de RS basados en TiOs. Se seniala la posicién de la llave
Y6 y el opamp OP10 que manifiestan fallas durante el ensayo con protones.

Se irradiaron 2 intervalos de 10 s con flujos de 8.34-10% p/cm?s, y luego

5 Low-profile Quad Flat Package.
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4 intervalos de 20 s con flujos entre 8.34 y 34.1-10% p/cm?s. El experimento
concluyé con la tltima irradiacion de 20 s, cuando alcanzamos una fluencia
acumulada de 1.71-10'! p/cm? y no pudimos comunicarnos con el MCU. En
la Tabla 9.2 podemos ver un resumen de la experiencia. Los flujos y fluencias
fueron obtenidos a partir de mediciones de la corriente producida por el haz
sobre copas de Faraday.

Tabla 9.2: Intervalos de irradiacion sobre el MCU MSP430F1612 de Texas Instruments
que utiliza LabOSat. Especie: protones de 10 MeV en Tandar CAC-CNEA. CRC OK:

cantidad de sectores de 512 B que mantienen el CRC-16 original. SPI: comunicaciéon por
SPI via periférico USART1 lograda. *: CRC no calculado via SPI.

Flujo Intervalo  Fluencia Fluencia = -p v g gpr
acumulada

[p/cm?s] [5] [p/cm?] [p/cm?]

8.34-108 10.3 8.65-107 8.65-107 98 v
8.34-108 10.2 8.58-10°? 1.72-1010 98 v
8.32:108 20.5 1.71-1010 3.43-1010 98 v
1.68-107 20.8 3.49-1010 6.92-1010 98 v
1.70-10° 19.6 3.34-1010 1.03-10M 98 v
3.41-10° 20.0 6.81-1010 1.71-10% 97* X

Como resultado de la experiencia podemos destacar varios aspectos. En
primer lugar, ningin sector de memoria manifesté6 un error de CRC hasta
una dosis acumulada de 1.03-10!* p/cm?. Esto implica que hasta esa dosis no
ocurri6 ningun bit-flip en los 48 kB de memoria flash del firmware. También,

podemos decir que la comunicacion SPI funcioné correctamente.

Luego de esa dosis, entre 1.03 y 1.71-10'! p/cm?, no se pudo enviar nin-
guna instrucciéon al microcontrolador por SPI. La imposibilidad de iniciar
la comunicacion después del leve incremento en la fluencia acumulada im-
plica una falla en el médulo periférico de comunicaciéon USART del MCU.
Posteriormente, accediendo via el puerto JTAG realizamos un andlisis de la
memoria flash byte a byte que expuso un sélo bit-flip (de 1 a 0) en 49 kB.
Vale aclarar entonces que la comprobacion de CRC que figura en la Tabla
9.2 con un asterisco (*) fue estimada a partir de esta observacién. En rigor

no fue calculada por el microcontrolador.

A pesar de que con protones solo estudiamos el MCU y no otros médulos
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de LabOSat, en la Seccién 10.2 narramos la caracterizacién bajo un haz de
protones sobre los dispositivos de TiO, usando LabOSat. Durante ese ex-
perimento blindamos toda la plataforma con una lamina de aluminio de 2
mm de espesor dejando una ventana sobre los dispositivos con el objetivo de
que queden expuestos a la radiacién (Figura 9.8b). Segin simulaciones rea-
lizadas con TRIM (software SRIM), la longitud de penetracién® de protones
en aluminio es ~650 ym por los que el blindaje deberia ser suficiente para
proteger a LabOSat y poder estudiar tnicamente a los DUTs. Sin embar-
go, durante el experimento detectamos fallas tempranas en el médulo SVS
y no tan tempranas en la SMU. Al analizar la configuraciéon experimental,
notamos que la lamina protectora de Al no cubrié por completo la placa y
sus bordes dispersaron el haz causando un dano sobre los IC pertenecientes

a estos modulos.

Particularmente, en el caso del médulo SVS observamos una caida en la
tensién de alimentacion como puede verse en la Figura 9.9. Para fluencias
acumuladas menores a ~2-10'° p/cm? el médulo SVS funciona correctamente.
Sin embargo, al aumentar la fluencia el médulo comienza actuar de manera
inesperada reportando tensiones de alimentacion diferentes a las suministra-
das. Luego del cuarto intervalo’, ejecutamos varios Test Estandar sin irradiar
para comprobar el estado del controlador. Observamos que al dejar de irra-
diar, el médulo SVS exhibe un comportamiento erratico hasta estabilizarse.
Esto sugiere que el impacto de la radiacién sobre la operacién del modulo no
es inmediato. Continuando con la irradiacion, luego del quinto intervalo, acu-
mulando una fluencia de 8.57-10'2 p/cm?, observamos una caida abrupta del
valor medido. Llegando a fluencias mayores a 10'2 p/cm? LabOSat comienza

a reportar aproximadamente 0 V.

Analizando el arreglo experimental, pudimos identificar que este desper-
fecto ocurrié en uno de los amplificadores operacionales (OP10B) que se
encontraba practicamente expuesto, sin blindaje (Figura 9.8b). El diagnésti-

co obtenido mediante una inspeccién eléctrica posterior al ensayo, indicé una

SEstimada como stopping range + straggling a partir de la interacciéon de 10 mil iones
con aluminio puro.

"En el Apéndice E, la Tabla 10.5 contiene los valores de flujos y fluencias utilizados en
ese experimento en particular.



9. Caracterizacién del controlador 193

12.5 ‘\'T

' :10%3 €

el

_ 10.0 L
> T
G_)\ 75' _é_ Vsup 3
I Protones k1011 g
o 5.01 O
> ©
L 110 @

25 10 S

C

o 3

0.01 +10 =

1234.. .. .5678. "
Intervalo de irradiacion

Figura 9.9: Tensién de alimentacion registrada por LabOSat durante el experimento de
irradiacién de ReRAM con protones. Las fluencias de este experimento son diferentes a
las utilizadas en la prueba del MCU. Cada medicién de Vi, se realizé posteriormente al
intervalo de irradiacién correspondiente. El experimento completo se describe en la Seccién
10.2. Cada intervalo marcado con un “-” corresponde a la ejecucion de un Test Estandar
sin irradiacién previa.

falla en su configuracién como seguidor (Figura 9.5b).

Por otro lado, gracias a los dispositivos de control que posee LabOSat
pudimos determinar que la falla en la SMU estaba relacionada con la fuente
de corriente. A partir de un andlisis de las mediciones y la posterior inspeccion
pudimos estimar que los elementos que se danaron en la SMU fueron las llaves
que configuran la fuente de corriente alta y baja. Precisamente, observamos
que las llaves (llaves Y6A e Y6B integradas en el IC Y6) no cambiaban de
estado ON/OFF al imponer los cambios de tensién correspondientes en sus
entradas de seleccién (0 V 0 3.3 V). Esto produjo que la SMU de LabOSat no
tenga la opcion de cambiar entre la fuente de corriente alta o baja. Ademas, la
corriente entregada por la SMU sufrié una modificacién en sus limite maximo
invalidando la calibraciéon de la Seccion 9.1. Inclusive llegamos a observar la
pérdida de la respuesta lineal entre corriente inyectada y cuentas de DACI.
En el Apéndice E exponemos un analisis detallado de la falla registrada en

la SMU junto con simulaciones que respaldan nuestras conclusiones.
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9.5. Caracterizacion bajo haz de neutrones

En cuanto al rendimiento de LabOSat bajo radiacién neutrénica, pode-
mos aludir a los dos ensayos que realizamos sobre el controlador completo. El
primero, considerado como una prueba preliminar, se realizé6 bajo un cam-
po mixto de neutrones y fotones gamma en la facilidad de Neutrografia del
reactor nuclear de investigacion RA-6 del CAB-CNEA en Bariloche, con la
colaboracion de Julio Marin y José Lipovetzky. La configuracién experimental
de esta prueba se encuentra en la Figura 9.10. En el segundo ensayo expusi-
mos el mismo controlador a un campo puro de neutrones térmicos disponible
en la facilidad de Terapia de Captura Neutrénica por Boro (BNCT por sus
siglas en inglés) del mismo reactor operando a la misma potencia. En esta
oportunidad, la colaboraciéon de José Lipovetzky y Juan Longhino fue fun-
damental para el desarrollo del experimento. A continuacién desglosamos los
resultados de ambas experiencias. En ambas oportunidades LabOSat estuvo
comandado por el emulador de satélite ubicado fuera del flujo neutrénico en
condiciones normales de presion y temperatura. En ambos ensayos el reactor
fue operado a 500 kW.

Con campo mixto de neutrones y fotones gamma

LabOSat estuvo sometido a una tasa de dosis constante de 0.8 Gy/h de
fotones gamma y un flujo neutrénico segun la Tabla 9.3 durante 5 h [142, 143].
Durante el experimento, LabOSat ejecuté 11 Tests Estandar separados por
varios minutos con el fin de evaluar el desempeno de los médulos analdgicos
y la retencién de la memoria flash. De esta forma, el controlador estuvo ope-
rativo ejecutando las rutinas el 16 % del tiempo del ensayo. El 84 % restante
permanecié en modo IDLE. Los resultados de esta prueba fueron prometedo-
res ya que la comprobacion de CRC tanto del firmware como de los reportes
fue exitosa. El sensor de temperatura no mostro lecturas fallidas, devolviendo
valores consistentes con la temperatura ambiente. La tensién de alimentacion
fue sensada correctamente y la SMU superé exitosamente las rutinas de veri-
ficacion con los dispositivos de control. No se midieron otros dispositivos 2-t

o 3-t. Los resultados positivos de esta prueba preliminar implican que La-
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Figura 9.10: Reactor nuclear de investigacién RA-6 de Bariloche. (a) Facilidad de Neutro-
grafia del reactor. Informacién detallada en [142]. (b) Pileta abierta del reactor con agua
pesada. Se observan las barras de control absorbentes con sus guias y las barras de com-
bustible del ntcleo. Reactor operativo a 500 kW. El destello azul es radiacién Cherenkov
generada por los e~ secundarios generados por fotones ~.

bOSat puede soportar sin inconvenientes las fluencias reportadas en la Tabla
9.3 y una dosis total ionizante 4 Gy,. Cabe destacar que esta dosis gamma
es equivalente a un ano en una 6rbita LEO con 1 mm de blindaje de Al como

discutiremos en la Seccién 10.3.

Tabla 9.3: Flujos ¢ y fluencias ® sobre LabOSat durante las 5 h del experimentos realizado
en la facilidad de Neutrografia del RA-6 mientras el reactor fue operado a 500 kW.

¢ [n/ecm?s] @ [n/cm?]

Térmicos 2.54-106  4.57-10'9
Epitérmicos  2.93-10% 5.27-108
Répidos 1.36-10% 2.45-108
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Con campo de neutrones de gran flujo

En este experimento el controlador fue irradiado con un flujo constan-
te durante 5 h. La composicion del haz se divide en neutrones térmicos,
principalmente, y una componente menor de epitérmicos. La configuracion
experimental de este ensayo puede ver en la Figura 9.11. El haz de neutro-
nes tiene una seccion circular de 20 cm de didmetro con un méaximo en el
centro [144]. El controlador fue centrado respecto del haz de tal forma de
maximizar la radiacién incidente sobre la regién de los DUTs. Para producir
un mayor flujo, detras de LabOSat se colocaron varias tablas de poliestireno
(fantoma) generando un bloque de 20 cm de espesor con el fin de reflejar la
componente de neutrones térmicos del haz incidente. Ademas, cerca de los
dispositivos y sobre el microcontrolador ubicamos hojuelas (pellets) de una
aleacién de oro y cobre para estimar la fluencia total recibida por LabOSat.
Los flujos y fluencias sobre los DUTSs y sobre el MCU se hallan en la Tabla
9.4. Senalamos la posicion de tres llaves ADG5413 con nimeros romanos I,
IT y IIT ya que discutiremos su rendimiento. A partir del resultado favorable
en Neutrografia, también ensayamos dispositivos de ReRAM. Sin embargo,

solo analizaremos los referidos al desempeno de LabOSat.

Nuevamente, en este experimento, el controlador ejecuté rutinas Tests
Estandar. Para ello, configuramos la SMU en el modo de baja corriente pa-
ra inyectar pulsos de lectura de 118 pA de 30 ms sobre los dispositivos de
control. También configuramos el mismo estimulo en corriente para excitar
dispositivos cross-point de TiO,. Estos fueron configurados en tres grandes
rangos de resistencia: 1 - 0.1 M, 100 - 10 k2 y 1 - 0.1 k€. La caracteriza-
ciéon de la SMU junto con simulaciones de LTspice muestran que la fuente
de corriente puede manejar cargas de hasta 93 kf) sin saturar en tension
mientras inyecta 118 pA. Por consiguiente, las cargas del rango més elevado
obligan a la fuente a suministrar corrientes inferiores a las deseadas debido
a la limitacién de potencia. En este experimento, la potencia disponible fue
1.33 mW.

Durante la irradiacion LabOSat ejecuto las rutinas consecutivamente ca-

da 2 min mientras monitoreamos on-line su funcionamiento. Al cabo de 4
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Figura 9.11: Configuraciéon experimental para el ensayo con neutrones térmicos de mayor
flujo. Vista lateral de la facilidad del reactor y la posicién de la placa LabOSat. La irradia-
cién tuvo lugar en la instalacién BNCT del reactor nuclear RA-6 de CNEA en Bariloche.
En la vista superior de la cara irradiada, se muestra la ubicacién de los pellets de CuAu
para estimar la fluencia recibida. Se indican las posiciones de tres llaves ADG5413 que
manifestaron fallas. Etiquetadas como I, II y III.

Tabla 9.4: Flujos ¢ y fluencias ® sobre DUTs y MCU de LabOSat obtenidas mediante
sensores de CuAu en la facilidad de BNCT del reactor RA-6 operado a 500 kW. Las
incertezas sobre los neutrones térmicos son del 4% mientras que para los epitérmicos
10 %.

Térmicos Epitérmicos
¢ [n/em?s] @ [n/em?] ¢ [n/cm?s] @ [n/cm?]
MCU  4.02-10% 3.07-10'2 1.99-108 1.43-1012
DUTs  4.80-10% 3.66-1012 2.11-108 1.52-1012

MCU  4.02-10% 7.24-1012 1.99-108 3.58-1012
DUTS  4.80-108 8.64-1012 2.11-108 3.80-1012

2h

5h

h detectamos un comportamiento inesperado en la alimentacién del contro-
lador. Ipso facto detuvimos el funcionamiento de LabOSat remotamente,
removimos la alimentacién y comprobamos el funcionamiento del emulador.
El haz de neutrones no fue obturado® por lo que el controlador continué bajo
radiacién todo el tiempo. Luego de algunos minutos, LabOSat fue puesta

en marcha nuevamente hasta concluir las 5 h de irradiacion. El médulo SVS

8Dentro de la cdmara de irradiacién de BNCT, la facilidad no cuenta con un obturador
para el haz.
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habia presentado una falla. Los datos registrados en la tltima hora fueron

descargados correctamente superando las pruebas de CRC-16.

Finalizado el ensayo, la radiactividad de la placa superaba los niveles
permitidos para manipularla por lo que no fue posible inspeccionarla de in-
mediato. Luego de 24 h de reposo, adquirimos el espectro energético de la
actividad mediante la técnica, Delayed Gamma and Beta-ray Neutron Acti-
vation Analysis (DGNAA) empleando un detector de Ge puro enfriado con
LN,. Una inspeccion posterior en nuestros laboratorios permitié completar

el diagnostico del desempeno.

Entre los resultados de este experimento destacamos que no se detectaron
fallas en los sectores de memoria del firmware del microcontrolador durante
las 5 h de irradiacién. Indirectamente, los médulos periféricos configurados
como SPI que comunican a LabOSat con su sensor de temperatura y con
el emulador pasaron la prueba sin evidenciar errores de comunicacién. Com-
parando con el ensayo preliminar, el MCU soporté fluencias dos 6rdenes de

magnitud mas elevadas.

Por el contrario, los resultados del SVS mostraron una caida en el voltaje
medido con ~4 h de irradiacién. En la Figura 9.12 mostramos este comporta-
miento. Para eliminar la sospecha de que este comportamiento esté asociado
con el precalentamiento del controlador, también graficamos las lecturas del
sensor de LabOSat. Las curvas se muestran hasta las primeras 4 h (240 min)
del ensayo. En la figura, observamos que el controlador comienza a aumentar
su temperatura gradualmente producto del consumo de los médulos analégi-
cos. Segun la caracterizacién en temperatura del médulo SVS (Figura 9.5b),
la medicion de Vg, deberia variar con la temperatura en el sentido opuesto
que la temperatura (Vs o< —7). Luego de los 100 min, cuando la tempera-
tura se encuentra cerca del valor estacionario la medicién de Vy,, comienza
a decrecer cuando deberia estabilizarse. Contrariamente a lo esperado, el va-
lor reportado aumenta su tasa de cambio (en valor absoluto) a tal punto de
ocasionar un salto abrupto de -4 V transcurridas las 4 h. Cabe destacar que
este subito cambio sucede dentro de un mismo Test Estandar en un intervalo
de tiempo <30 s, entre la medicién de V24 = (12.3246 4+ 0.0001) V y Vend=

sup sup

(8.3742 £ 0.0001) V del tltimo Test Estdndar ejecutado.
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La ejecuciéon de Tests Estandar posteriores el ensayo certificaron un cam-
bio en el médulo SVS. La medicién de tensién de alimentaciéon resulté ser

practicamente 0 V.

128' """""""" = '260

8.3742 V
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Figura 9.12: Datos adquiridos durante las primeras 4 h del ensayo.

Los reportes descargados durante la irradiaciéon de LabOSat demostra-
ron que lo observado con V., no representd lo sucedido con la alimentacién
del controlador. El resto de los bloques analdgicos como el médulo de direc-
cionamiento y la SMU funcionaron correctamente indicando la presencia de
los ~12 V. Para entender dénde se produjo el dano del médulo SVS inspec-
cionamos eléctricamente a LabOSat en nuestros laboratorios. Corroboramos
que el microcontrolador funcionaba correctamente, los puertos de seleccién
GPIO para el control de la llave III eran asignados correctamente®. También
pudimos aseverar el correcto funcionamiento de los amplificadores operacio-
nales y de los componentes pasivos, i.e. resistencias del divisor, capacitores
de filtro y diodos Zener del moédulo. El dictamen final lo pudimos realizar
a través de la interfaz de programacion del firmware y el puerto JTAG. De
esta manera, controlamos la operacién de cada médulo de LabOSat de forma

independiente. Asi, pudimos determinar que el canal activo de la llave III,

9La llave denominada III es etiquetada como Y4A con entradas de seleccién de canal
SEL_Y4A en el esquemdtico del Apéndice C en la hoja nomenclada “VddMed/TempExt”.
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es decir, el canal 1, producia una tierra virtual en la entrada del segundo

opamp.

Ademas de la respuesta inesperada del modulo SVS, las mediciones sobre
los DUTs también manifestaron la presencia de una falla en el controlador.
La respuesta de los dispositivos en funciéon del tiempo se muestra en la Figura
9.13a. Como se puede apreciar, las curvas de todos los dispositivos muestran
un comportamiento comun. Todos ellos evidencian un cambio gradual que
comienza a los 100 min y a los 150 min se hace més evidente. En la Figura
9.13b se seleccionaron curvas representativas para los tres rangos de resisten-
cia configurados (alto, medio y bajo valor de resistencia) y las curvas de los

dispositivos de control.

El anélisis de estas curvas nos permite monitorear la fuente de corriente y
el médulo de direccionamiento mientras se irradia. Se muestra un dispositivo
por cada rango de carga. El comportamiento no es el esperado. Si las car-
gas no cambian su valor de resistencia con la radiacién incidente, el voltaje
a través de ellas debe ser constante. Esto 1ltimo no lo podemos asegurar
con total certeza ya que este experimento pretendia evaluar el desempeno
de los dispositivos. Lo que si es posible afirmar es que, si hubo cambios en
los estados resistivos de los dispositivos, no fueron significativos y la falla del
controlador ocultd esa variacion. La inspeccién eléctrica realizada luego de la
irradiacion sugirio que las llaves I y IT aumentaron significativamente su R,,.
Simulaciones de LTspice usando el circuito equivalente del inset de la Figura
9.13a permiten reproducir cualitativamente la falla observada. En las Figuras
9.13c y 9.13d podemos ver cémo impacta Ry y R3 en el nodo Vie.s, respecti-
vamente. Estas resistencias parasitas representan a la R, de las llaves I y II.
A medida que R, aumenta (producto de la dosis acumulada), la tensién en
Vineas aumenta. Esto podria estar sucediendo con las cargas de rango resisti-
vo “Bajo” y “Control”. En cambio, cuando R3 aumenta, el divisor resistivo
de la configuracion de LabOSat hace que la tensién en V.5 disminuya. La
combinacion de estos dos efectos podria ser lo que registré LabOSat durante

la irradiacién (Figura 9.13a).

El andlisis de activaciéon (DGNAA) indica que la mayoria de la radiacién

emitida por LabOSat se origina por cobre y el bromo activado méas una
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Figura 9.13: Medicién de los dispositivos en el nodo Vi,eas mientras LabOSat es irradiado
con neutrones. (a) Lectura de los 30 dispositivos. Tensién en escala lineal. Inset: circuito
equivalente utilizado para la lectura de los DUTSs. (b) Curvas representativas en los tres
rangos (alta, media y baja carga) y los dispositivos de control. (c¢) y (d) Simulacién del
comportamiento de LabOSat al forzar diferentes cargas y varias las resistencias parasitas
R4 y R3, respectivamente.

pequena contribucion del oro. La activacion de estos elementos implica que
durante la irradiacién la mayoria de los neutrones térmicos fueron absorbidos
por nuestro controlador. El espectro, adquirido 24 h después de la irradiacion,
se encuentra en la Figura 9.14. Debido a este retraso temporal, no pudimos
detectar isétopos de vida media baja. Por ejemplo, el isétopo ?Br se genera
por captura neutrénica del ¥ Br y tiene #1/ = 35.28 h mientras que *Br
solo 17.68 min. Esto significa que no todos los decaimientos de los elementos
activados fueron registrados en el espectro.

Los isétopos identificados provienen de los elementos estables 1°TAu, 8! Br
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y 9Cu que, mediante la captura de neutrones, se convierten en un nuevo
isétopo inestable. Identificamos los decaimientos (y emisiones) de los isétopos
198 A, 82Br y %4Cu cuyas vida media son tij;A“ = 64.56 h, tij};’r =3528hy
tijgu = 12.70 h. Las secciones eficaces de absorcién para neutrones de 25 meV
son o, A = (98.65 & 0.09) barn, 0,5 = (2.7 4+ 2) barn y 0, = (4.50 +
0.02) barn. Cabe destacar que en nuestros andlisis no consideramos eventos
de doble captura. La secuencia de decaimientos y emisiones para los isétopos
identificados se puede encontrar en la base de datos de emisiones gamma, beta
y alpha “Nucléide-Lara” del Laboratoire National Henry Becquerel, Francia,

disponible en http://www.nucleide.org/Laraweb/index . php.

—— Au _ 411

— Br L7511
rd W
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Figura 9.14: Espectro de energia de emision de LabOSat adquirido mediante DGNAA.

La presencia de cobre activado se explica por la gran cantidad de co-
bre que posee el circuito impreso de LabOSat. Todas las conexiones internas
(pistas) estdan hechas de cobre. La presencia del oro activado tiene origen,
por un lado, en las interconexiones de wire-bonding de los circuitos integra-
dos comerciales y los fabricados. Por otro lado, nuestros dispositivos utilizan
encapsulados que poseen contactos, pines y una base de Au tal como men-
cionamos en la Introduccién. Por ultimo, la presencia del bromo activado se
debe al PCB. El circuito impreso de LabOSat esta hecho a base de FR-4,
un laminado epoxi reforzado con fibra de vidrio que generalmente incluye
un retardante de llama para hacerla ignifuga y lograr una calidad comercial

estandarizada. La aparicién de picos de energfa del isétopo 82Br sugiere que
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el fabricante utiliza un retardante de llama basado en bromo, probablemente,
Tetrabromobisphenol A o TBBPA de férmula quimica Ci5H12BrsO,. Por el
contrario, la activacién de otros elementos como hidrégeno, carbono, oxigeno
y silicio que componen al PCB o a los IC no fue detectada, probablemente,
debido a la baja tasa de eventos de absorcion sucedidos. Esto es, secciones
eficaces de absorcion uno o mas érdenes de magnitud menos que el bromo,
cobre y oro. Ademds, las t; /5 de esos isétopos serian del orden de minutos o

menos.

Para evaluar si es posible recuperar los IC realizamos un experimento en
temperatura basado en la norma MIL-STD 883C, también conocido como,
Método 1019.4 [145]. La norma establece la forma de validar componentes
para su uso en aplicaciones de baja dosis. El procedimiento para ello es
someter a temperatura el componente y observar la evolucién temporal con el
objetivo de recuperar la tensién umbral original frente a los desplazamientos
de Vi, inducidos por radiacion. El documento sugiere que si el componente
recupera su funcionamiento nominal en 168 h a 100 °C la carga atrapada
en las trampas del 6xido del gate (bulk) sera removida y el componente es
aprobado para su uso en aplicaciones de baja dosis. Como vimos previamente,
LabOSat puede realizar ensayos de annealing térmico a 100 °C por 168 h

sobre transistores (ensayo A de la Seccién 9.2).

Con esto en mente, realizamos la prueba y sometimos a LabOSat a ta-
les condiciones. Durante el annealing ejecutamos continuamente la misma
rutina Test Estandar usada durante la irradiaciéon. Asi pudimos monitorear
las mediciones de Vi, y los dispositivos de control con el fin de observar la

evolucién de R, de las llaves y multiplexores.

El resultado de esta prueba indicé que LabOSat no recupero su funciona-
miento normal. El médulo SVS no modificé su lectura y tampoco el médulo
de direccionamiento recuperd sus bajas resistencias parasitas. Esto sugiere

que la dosis absorbida por los componentes de LabOSat fue elevada.
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9.6. Discusion

Los resultados obtenidos en las caracterizaciones muestran que LabO-
Sat presenta un comportamiento estable atn en condiciones hostiles como
las ensayadas, tolerando esfuerzos y dosis de irradiacién compatibles con las
esperadas en ambientes tipicos de la industria aeroespacial y nuclear, cum-
pliendo con los requisitos para los que fue disenada. En tal sentido, podemos
afirmar que el diseno, desarrollo, puesta a punto y ensayo del controlador fue

exitoso.

La portabilidad del controlador debido a su pequeno tamano y liviano
peso permiten la realizacién de mediciones en forma remota y en ambientes
hostiles. Particularmente, los resultados de la caracterizacion en temperatu-
ra validan al controlador para el funcionamiento en entornos tan frios como
orbitas de baja altitud. La caracterizacién a temperaturas elevadas indica que
LabOSat puede operar en entornos de baja disipacion térmica. Por ejemplo,
si el controlador es colocado en alto vacio de tal forma que se produce un in-
cremento de temperatura continuaria operando sin inconvenientes. Ademas,
las calibraciones realizadas permiten implementar correcciones por variacio-

nes térmicas o de tensiéon de alimentacion.

Respecto de los ensayos en ambientes radiativos comenzamos discutiendo
los resultados con protones. Podemos mencionar que el MSP430F1612 puede
operar correctamente bajo fluencias acumuladas de hasta 1.03-10'! p/cm? de
10 MeV. Un leve incremento de este valor caus6 un bit-flip en la memoria flash
e indujo un error en el médulo periférico del MCU. En el siguiente Capitulo
mostraremos que la fluencia de protones de 10 MeV para una misién tipica
en una o6rbita de baja altitud es dos érdenes de magnitud menor que lo
que hemos demostrado aqui. Este resultado es de gran interés al pretender

caracterizar dispositivos en el espacio con LabOSat.

Cabe destacar que usualmente los ensayos de irradiacién se realizan di-
rectamente sobre el chip de silicio, decapando el encapsulante epoxi. A pesar
de ello, practicamente en todas las aplicaciones, los 1C se utilizan empaque-
tados. El motivo del decapado se basa en conocer exactamente qué tipo de

materiales se encuentran sobre la region de interés y de qué espesor. Por
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ejemplo, sabiendo precisamente los espesores y los materiales sobre el arreglo
de memoria flash es posible calcular mediante simulaciones la dosis absorbida
(Ecuacion 2.3).

A partir de una inspeccién destructiva del MCU danado pudimos deter-

minar el espesor del encapsulante y el area y el espesor del Si (Figura 9.15b).
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Figura 9.15: (a) Distribucién normalizada de rangos de penetracién de protones de 10 MeV
en el MCU. Rango de penetracién aproximado 700 pum. Inset: trazas de los protones en
funcién de la profundidad para un corte transversal del encapsulado. (b) Corte transversal
de la inspeccion del MCU danado. Se muestra el die, el epoxi y el marco metalico donde

se adhiere el die para su empaquetamiento. Area del silicio: 5x5 mm?.

El espesor del chip es (1.40 £ 0.05) mm. A partir de ese valor, calculamos
el espesor de epoxi sobre el die de silicio del IC. Obtuvimos ~560 ym para
el epoxi y ~300 um para el IC. Con estos valores ejecutamos una simula-
cion en TRIM. Desafortunadamente, no poseemos mas informaciéon técnica
sobre la composicién del encapsulante del MSP430 por lo que empleamos el
compuesto epoxi (curado). En la Figura 9.15a se muestra el resultado de la
simulacion con protones de 10 MeV. En el grafico vemos la distribucién nor-
malizada de rangos de penetracién con un pico en 695 pum. Esto advierte que
toda la energia de los protones fue depositada sobre el chip. Una fracciéon de
esa energia fue depositada en el epoxi y otra en el silicio. Los resultados de la

simulacién indican que el 99.94 % de la energia de los iones fue depositada a
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través la interaccion con la nube electrénica de los materiales (ionizacién) y
solo el 0.06 % fue transferida a los d&tomos de la estructura definida (colisiones
eldsticas nucleares). A partir de la distribucién de ionizaciones (no mostrada
aqui) pudimos determinar que cada protén deposita 4 MeV en el Si (E,_si)
y 5.7 MeV en el epoxi (Ep_ep) en forma de ionizacién. Usando la fluencia
acumulada ® del intervalo previo a la falla de comunicacién y teniendo en
cuenta que el area A del silicio es 5x5 mm?, la energia transferida al inte-
grado es Eg; = ®PAFE, ,5; = 1.04-10'" eV. Usando la densidad del Si pg; =
2.33 g/cm? [37] tenemos que la dosis absorbida por el volumen V del die es
D = E/(Vpsi) ~ 1 kGy(Si).

Esta dosis expresa la alta tolerancia que presenta el MSP430. Si bien
obtuvimos estos valores a partir de la medicion de un solo MCU, superamos
el valor de TID reportado (200 Gy) por Guertin en [125]. El resultado es més
que interesante ya que valida su uso en misiones LEO prolongadas y hasta
insinta que puede ser empleado para misiones en orbitas geoestacionarias o

interplanetarias segun el blindaje.

Indirectamente hemos observado el comportamiento de algunos modu-
los de LabOSat bajo la irradiacion de protones. Durante el experimento de
irradiacién de dispositivos ReRAM (ver Seccién 10.2), imperfecciones en la
configuracion experimental hicieron que el blindaje no proteja completamente
a todos los médulos de LabOSat. Notamos que fluencias mayores a 2.06-10%°
p/cm? (10 MeV) afectan notablemente a los amplificadores operacionales.
Como consecuencia las mediciones de tension de alimentacién del mddulo
dejan de ser confiables. También notamos alteraciones en el funcionamiento
de la fuente de corriente causadas, principalmente, por el dano generado so-
bre la llave Y6. Como el haz de protones fue dispersado por el blindaje no

fue posible determinar con exactitud la fluencia acumulada sobre la SMU.

A partir de un analisis detallado de los datos de los dispositivos de control
de la SMU y la inspeccién eléctrica realizada posteriormente a la irradiacion
(Apéndice E), podemos afirmar que las mediciones realizadas por LabOSat
sobre los DUTs son confiables hasta el cuarto intervalo de irradiacion inclu-
sive. Después de ese intervalo, las mediciones deben ser corregidas utilizando

las mediciones de los dispositivos de control.
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Como conclusion principal del ensayo de neutrones de mayor podemos
decir que la radiacién recibida por los decaimientos de la activacion y los
fotones v provenientes del haz produjeron una dosis total ionizante muy ele-
vada para algunos de los componentes COTS de LabOSat. Adelantando el
resultado del Capitulo 10, como LabOSat funciona en una orbita LEO hace 3
anos, el experimento con neutrones nos permite afirmar que la dosis recibida
durante el ensayo super6 considerablemente los valores de dosis acumulada
en misiones de esa indole. Esto es ~15 Gy. Como ensenanza, la caracteriza-
ciéon de componentes en ambientes muy agresivos, de dosis altas, exige una
modificacién en el médulo SVS y de direccionamiento. Otra alternativa po-
sible es implementar placas externas para ensayar dispositivos en ambientes
altamente agresivos. Por tultimo, vale agregar que la experiencia con neutro-
nes evidencio la necesidad de utilizar dosimetros on-board en LabOSat aun

en aplicaciones donde no se espere radiacion ionizante directa.

Todos estos resultados demuestran que LabOSat puede operar en entornos
de baja dosis donde las fluencias acumuladas se encuentren alrededor de
3.47x10" ny, /em?; 1.52x 10" ngpi /em?, 1.03-10M pyg pev/cm? y ~15 Gy, sin
presentar fallas en el funcionamiento de sus médulos. Si bien desconocemos
exactamente la energia de los fotones gamma recibidos durante los ensayos
con neutrones, simulaciones realizadas en la facilidad de BNCT del reactor
muestran que principalmente el espectro esta conformado por gamma de 80
keV, 200 keV, 511 keV y 2.2 MeV [146]. Presuntamente, la dosis gamma
mayor a 4 Gy recibida durante el ensayo de bajo flujo en la facilidad de

Neutrografia provenga de un espectro similar.

Existe la posibilidad que durante la irradiaciéon con neutrones, la dosis
recibida por los integrados de LabOSat provenga, ademads, de particulas a.
Como es sabido, el boro se usa ampliamente como un dopante tipo p pero
también se agrega al aislante PSG (Phosphorus Silicon Glass) que se utiliza
para aislar diferentes capas de metalizacion de los IC. El boro es introducido
en el PSG para reducir las temperaturas involucradas en los procesos de
fabricacién de dispostivos COTS. El BPSG (Boron-PSG) posee tipicamente
2.4% de boro en peso y se ubica a ~2 - 3 um del 6xido de gate [147, 148] con

espesores de ~5 pum. En resumen, mediante la reaccion de la Ecuacion 2.4
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es posible haber producido particulas alfa sobre en el interior de los circuitos

integrados.

A partir de los resultados obtenidos es posible repensar algunos detalles
del diseno de LabOSat. Algunos componentes COTS poseen un desempeno
notable y han sido caracterizados lo suficiente como para ganar confianza
en su uso. Otros, en cambio, mostraron algunas fallas poniendo en riesgo
los resultados de los experimentos. Particularmente, hacemos referencia al
caso de las llaves. Debido a que soportan alta tensién sus oxidos de gate
probablemente sean gruesos y eso favorezca la acumulacion de carga. Evaluar
alternativas al uso de las llaves es una tarea pendiente para la nueva version

del controlador.

Pensando en la incorporacion de nuevas caracteristicas, en primer lugar,
podemos mencionar la necesidad de una fuente de mayor tension. A expensas
de corriente disponible es posible incorporar un conversor DC-DC que brin-
de mayor rango de tensién. Agregar esta caracteristica conlleva a incorporar
un atenuador adicional en la SMU para poder atenuar la senal que que-
remos medir. El beneficio seria la posibilidad de caracterizar dispositivos de
gran resistencia, inclusive pensar en la posibilidad de realizar electroformados
dentro de LabOSat. Al mismo tiempo, colocar un elevador de tension brinda
la posibilidad de realizar otros experimentos de interés para el grupo. Por
ejemplo, actualmente se esta desarrollando un mdédulo para controlar foto-
multiplicadores de estado sélido basados en silicio (SiPM por Silicon Photon
Multiplier) para deteccién de eventos discretos en LEO. El manejo de este
tipo de sensores implica el uso de tensiones elevadas y para ello es inevitable

recurrir a fuentes DC-DC.

En segundo lugar, debemos considerar la posibilidad de realizar medicio-
nes diferenciales o, en su defecto, poder registrar la tension en multiples pun-
tos de nuestras configuraciones. Esto permitiria tener un mayor conocimiento
de lo que sucede durante el experimento. Por ejemplo, podriamos medir la
tension (corriente) aplicada por LabOSat y no usar la tensién (corriente)
calculada. También podriamos sensar la activacion del modulo limitador de
corriente (complianza). Como propuesta se puede emplear una topologia con

una fuente de corriente y un amplificador de transimpedancia.
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En tercer lugar, podemos considerar la implementacién de referencias
de tensién de baja deriva térmica como por ejemplo alguna de la familia
REF5030 de Texas Instruments con derivas de 3 ppm/°C o las REF03 de
Analog Devices. Esto evitaria tener que implementar correcciones en el médu-
lo de medicién. También debemos incorporar una tensién de referencia en
el moédulo de dosimetria a fin de evitar variaciones en Ipg. En un estudio
reciente, determinamos que el componente que mejor se adecuaba a esta
demanda es el regulador lineal LDO (Low-Drop Out) de 10 V LP2985 de
Texas Instruments. Es ultimo esta siendo integrado en las nuevas versiones

del controlador.

Por ultimo, podemos mencionar algunos agregados menores que podrian
brindarle a LabOSat funcionalidades extra como instrumento de banco. A
saber, incorporacién de LEDs opcionales, incorporacion de agujeros pasantes
en el PCB con el fin de sujetar placas externas e incorporacién de un conector

para facilitar la interfaz de comunicacién con el emulador.

9.7. Especificaciones

En la Tabla 9.5 resumimos los requerimientos y las especificaciones obte-
nidas de LabOSat. La Tabla fue elaborada a partir de los resultados de los
caracterizaciones y las calibraciones realizadas. En algunos casos, las especi-
ficaciones surgen de los valores nominales reportados por los fabricantes de
los componentes. Esta informacién esté disponible en http://www.unsam.

edu.ar/escuelas/ciencia/labosat/.
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Tabla 9.5: Especificaciones, requerimientos y capacidades calibradas, calculadas y nomi-
nales de LabOSat-01 a temperatura ambiente y tensiéon de alimentaciéon 12 V. ND: No De-
terminada. LEO: Orbita de Baja Altitud. RA-6: Reactor Argentino 6, Bariloche (CNEA).
MCU: microcontrolador MSP430. Ensayos en ambientes hostiles discriminados por tole-
rancia del MCU y tolerancia del controlador completo (MCU 4 mddulos analégicos y

digitales).

Requerimientos de operacién de LabOSat

Pardmetro Condicién Min Tip Max
Potencia 180 600 1000 mW
Tensién de alimentacién SMU 9 12 13.5 M
MCU 1.8 3.3 3.6 A%
Comunicacién SPI esclavo 200 kHz
(modo 3)
Capacidad de almacenamiento 3 kB
Temperatura nominal -40 25 85 °C
Temperatura comprobado -42 25 150 °C
Presién En operacién 7.5:10~° 760 ND Torr
Sin alimentacién | 7.5-1076 760 ND Torr
SMU: especificaciones de la fuente
Parametro Control Min Tip Max
Voltaje 0 9.29 \%
Voltaje Corriente (alta) 0 10.8 A%
Corriente (baja) 0 10.8 \Y%
Resolucién de voltaje 2.15 mV
Corriente (alta) 0 23.0 mA
Corriente Corriente (baja) 0 1.28 mA
Voltaje 0 23.0 mA
Resolucién de corriente gg:;;j;fj ((l?;tjz)) 315;) ﬁ:
Corriente de complianza Voltaje 0 7.5 mA
SMU: especificaciones de la unidad de medicién
Parametro Condicién Min Tip Max
Temperatura -55 125 °C
Resolucién de temperatura 0.0625 °C
Error de temperatura 1 °C
Amplificador 0 250 mV
Voltaje Seguidor 0.25 2.5 A%
Atenuador 2.5 25 \%
Amoplificador 6.22 mV
Resolucién de voltaje Seguidor 610 Y%
Atenuador 61.0 uV
Amoplificador 30 Y%
Error en voltaje Seguidor 0.8 mV
Atenuador 4.0 mV
4 mediciones 3.69 ms
Duracién del pulso ..
(tox + tmed) 8 medl.c19nes 4.49 ms
16 mediciones 6.10 ms
Tiempo entre pulsos (torF) 250 ms
Desempeno en ambientes hostiles: tolerancia a radiacién
Pardmetro Condicién Min Tip Max
protones 10 MeV 1.04-10T p/cm?
neutrones
Fluencia sobre MCU térmicos 7.24:10'2 n/em?
neutrones 3.58.1012 n/cm?
epitérmicos
protones 10 MeV 2.06-1010 p/cm?
neutrones
Fluencia sobre médulos térmicos 3.07-10'2 n/em?
neutrones 1.43-10'2 | n/cm?
epitérmicos
TID (dosis) sobre MCU protones 10 MeV 1 kGy
Tasa de dosis sobre médulos gamng I(‘G]?} OR A-6) 058 GG;,//;r




Capitulo 10

ReRAM controladas por

LabOSat en ambientes hostiles

En este Capitulo exponemos los resultados de estudios sobre dispositivos
de RS cross-point realizados en ambientes con radiacion ionizante usando
como instrumento el controlador desarrollado, LabOSat. En primer lugar,
describiremos el proceso de empaquetamiento para caracterizar dispositivos
en ambientes hostiles. Las férmulas y recetas obtenidas se aplican tanto a
los dispositivos de RS fabricados en los Capitulos anteriores como también
a dispositivos de colaboradores externos al grupo de investigacion que tam-
bién desean caracterizar sus muestras en estos ambientes. En segundo lu-
gar, describimos la irradiacion con protones. En tercer lugar, describimos un
experimento realizado con neutrones. Por ultimo, discutimos los resultados
obtenidos en 6rbitas de baja altitud. Al mismo tiempo, presentaremos los
resultados de simulaciones realizadas de los flujos de particulas y dosis total
ionizante para las érbitas de nuestras misiones a bordo de los satélites de la

empresa Satellogic.

Nuestro grupo ya ha ensayado celdas de RS de Au/TiO5/Al bajo radia-
cién ionizante. En [149], Ghenzi ha demostrado que luego de irradiar disposi-
tivos pristinos con iones de oxigeno de 25 MeV, los dispositivos no presentan
diferencias en su operacion respecto los no irradiadas. Ademads, infiere que

las vacancias generadas por el haz de iones al atravesar el 6xido de titanio
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no alteran al proceso de electroformado.

Delonno y colaboradores han estudiado el conocido sistema Pt/TiOy/Pt
bajo diferentes haces de particulas en dos trabajos diferentes. Por un lado,
demostraron la robustez del sistema frente al dano por desplazamiento hasta
fluencias 10'* n/cm? de 1 MeV y 10 p/em? de 350 keV [150]. Luego, en
[151] amplian el espectro de particulas y energias. Destacando dos resultados,
demuestran que los dispositivos soportan 450 kGy de gamma de %°Co y que
fluencias de 10 a/cm? de 1 MeV producen alteraciones del 77 % en el estado
de baja resistencia. Este resultado, ya habia sido demostrado por Barnaby y

colaboradores en [152].

Agashe et al. reportan en [153] los resultados de un experimento de irra-
diacién con fotones gamma del %°Co sobre dispositivos de n™-Si/TiOy/Al
observan cambios graduales al ir aumentando la dosis de 5 kGy a 20 kGy. En
el articulo, citan aumentos de la rugosidad del Al (TE), reportan cambios en
la estructura del material pasando de TiO, amorfo a rutilo, y cambios en el

mecanismo de conduccion. Esto ultimo tiene consecuencias directas sobre las
tensiones de SET y RESET.

Los trabajos citados en los parrafos anteriores estudian sistemas similares
al nuestro. Algunos con electrodos de Al otros con electrodos nobles de Pt. La
bibliografia para una variada combinacién de energias y particulas. Nuestro
experimento con protones de 10 MeV pretende agregar informacién biblioteca
actual de la tematica.

En las préximas secciones mostraremos los resultados de simulaciones
numéricas de flujos de particulas energéticas en LEO. Las simulaciones de es-
tos flujos fueron realizadas mediante la herramienta on-line SPENVIS (Space
Environment Information System) de la ESA. La herramienta utiliza diferen-
tes modelos para calcular protones y electrones atrapados en los cinturones
de radiacién, protones solares, GCR y fotones bremsstrahlung. A partir de los
flujos calculados, SPENVIS puede calcular TID para un determinado mate-
rial detras de un blindaje definido. Para esto tltimo, debe estimar el stopping
power de los materiales introducidos y para ello utiliza la teoria de la Seccion

2.4. Los detalles de estas simulaciones son comentados en el Apéndice F.
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10.1. Empaquetamiento de dispositivos

El empaquetamiento comienza con dos etapas que consisten en el creci-
miento de pads para soldadura y el corte de la oblea. En ambas etapas ajustar
los parametros involucrados para obtener buenos resultados resulto sencillo.
Las tultimas dos etapas del empaquetamiento, la soldadura termosoénica y la
proteccion con resina epoxi, presentaron mayores desafios para optimizar sus
recetas. Primero, la soldadura presenté complicaciones relacionadas con la
sujecion mecanica de la muestra al encapsulado. Luego, se presentd el pro-
blema del bajo rendimiento de la soldadura impidiendo realizar las conexiones
eléctricas. Finalmente, la colocacion de la resina epoxi sobre los dispositivos
soldados motivo una serie de experimentos en los que ajustamos las varia-
bles involucradas en el curado de la resina. A continuacion describimos los

experimentos asociados a cada etapa, sus resultados y discusiones.

10.1.1. Crecimiento de pads para soldadura

Una vez finalizada la fabricacion de las celdas de memoria, el primer pa-
so es el crecimiento de los contactos para la soldadura de alambre entre el
dispositivo y el encapsulado elegido. Este proceso se realizard mediante una
litografia, el depdsito del apilamiento metalico del pad y un lift-off. En este
punto, es critica la eleccién del revelador durante el paso de litografia ya que
podria atacar a los metales de los contactos y vias. Como ejemplo concreto,
el revelador AZ351B de Clariant utiliza NaOH para remover la fotoresina ex-
puesta a UV por lo que parte del NaOH en solucién también ataca al aluminio
(ver Figura 10.1). En consecuencia, para esta etapa avanzada de fabricacion
empleamos un revelador libre de hidréxido de sodio, el “AZ Developer” de

Clariant!.

El posterior depdsito de los contactos se realiza por medio de sputtering
DC con el objetivo de generar una buena adhesién entre los contactos y
las vias que luego seran sometidos a ultrasonido durante la soldadura del

alambre. El apilamiento de materiales que conforman el pad de soldadura

'Basado en fosfato de sodio y silicato de sodio.
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Fotoresina

Figura 10.1: Ataque humedo de aluminio mediante el revelador AZ351B de Clariant basas-
do en NaOH. La fotoresina TI35E de MicroChemicals fue depositada con el fin de crecer
pads para WB sobre los contactos cuadrados.

es Cr/Al/Cr/Au con un espesor total entre 0.5 y 1 pum. El acabado final de
Au suele emplearse para facilitar el proceso de soldadura con alambre de oro
mientras que la primera capa de Cr es simplemente un buffer de adhesion
para contactos que sean de Au, como en el caso de las muestras cross-bar.
Vale destacar, que el proceso de fabricacion descripto en el Capitulo 6 para
las muestras cross-point permite realizar la soldadura directamente sobre los

contactos de Al ya que su espesor se encuentra cercano a los 0.5 pm.

10.1.2. Corte de oblea

La reduccién de la oblea a un tinico dispositivo de 16, 24 o 40 bits? se logra
mediante una gran cantidad de cortes precisos realizados por una maquina
de corte por disco de diamante modelo MSO fabricada por Laser Optics. El
proceso de corte es sucio y abrasivo. La muestra sufre esfuerzos de corte y
un caudal de agua fluye sobre ella para enfriar la regién donde la sierra corta
a la oblea. Con el fin de proteger a los dispositivos colocamos una capa de
fotoresina TI35E de 6 pm la cual es cocida por 2 min a 120 °C (hardbake)

con el fin de endurecerla y evitar su diluciéon en agua. Luego de los cortes,

?La cantidad de bits estéd determinada por la cantidad de pines que posea el encapsu-
lado.
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las dimensiones de los dies son ~2x6 mm? para el caso de muestras tipo

cross-bar y ~5x4 mm? para el caso de muestras tipo cross-point.

Continuando con la etapa de WB, pegamos el dispositivo al soporte
ceramico comercial de cavidad abierta. Aqui, hemos trabajado con DIP-16,
DIP-40 y SOIC-16. En primer lugar, para adherir el dispositivo al soporte
probamos indio. El In como adhesivo es facil de manipular: aplicando presion
es facil fundirlo y es posible aplicarlo en toda la superficie de la cavidad del

soporte con un poco de calor ya que su punto de fusiéon se encuentra a los
156 °C.

Dos grandes problemas presenta el uso del In como adhesivo para WB
termosonico. Usualmente, la soldadura con alambre de Au se realiza a tempe-
raturas del orden de los ~100 °C, en nuestro caso utilizamos 120 °C (siguiente
Seccién 10.1.3). A esta temperatura, probablemente el In sea muy ductil y
parte de la energia ultrasénica transmitida por el capilar de WB sea absorbi-
da en deformaciones plasticas haciendo que baje el rendimiento del proceso
de soldadura. Por otro lado, es dificil controlar el grosor de la pelicula de In
cuando es aplicado manualmente, por lo que cualquier falta de uniformidad
en el espesor es un factor extra que contribuye al problema de la transmision

de la vibracién de US aplicada.

Para eludir estos problemas, buscamos emplear un pegamento liquido
ya que podemos conseguir un espesor regular y delgado. El problema que
pueden presentar este tipo de pegamentos es la emision de solventes durante
su curado y, en caso de ser de dos componentes, la incorrecta proporcion en

la mezcla puede encaminarnos a un adhesivo fragil y de baja adhesion.

Finalmente, el adhesivo que empleamos es el Die-attach 7920 de un com-
ponente de Dow Corning. Estd basado en el polimero polidimetilsiloxano
(PDMS) del grupo de las siliconas. Aplicamos alrededor de 1 ul de adhesivo
con un dispenser neumatico automatico EFD modelo 1500 XL. El curado
del adhesivo se hace a 125 °C por 30 min en plancha calefactora. Segin el
fabricante, la resistividad luego del curado es 2.1-10'® Q-cm valor ideal para

aplicaciones en dispositivos electronicos.
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10.1.3. Soldadura con alambre de Au

El proceso de WB se realizé mediante el equipo HB10 del fabricante TPT,
con capilares cerdmicos 1572-15 de Gaiser y alambre de Au HD2 (4N) de
didmetro ¢ = 25 pm de Heraeus. Durante el procedimiento fue fundamental
recurrir a la bibliografia del tema [54, 154, 57, 56, 155] y las discusiones con
Jérome Borme del INL fueron valiosas para el desarrollo del protocolo de

soldadura.

Antes de describir los experimentos y sus resultados, mencionamos bre-
vemente algunas consideraciones que tuvimos durante la optimizacion del
procedimiento de WB. Cabe destacar que estas consideraciones se aplican
tanto a la soldadura ball-bonding como al wedge-bonding. En primer lugar,
debimos asegurarnos que los contactos o pads de soldadura estén realmente
limpios de residuos de resina u otros compuestos organicos ya que su presen-
cia reduce la capacidad de soldar y, por ende, la tasa de éxito [54, 155]. Para
ello, luego del curado del Die-attach, realizamos una limpieza con un lava-
do con acetona, luego uno con IPA y finalmente otro con agua desionizada
con un posterior secado a 120 °C por 10 min. En segundo lugar, debimos
asegurarnos que tanto el die como el encapsulado ceramico se encuentren so-
lidarios y fijos a la plataforma del equipo. Como mencionamos previamente,
la estabilidad mecanica es un gran problema a la hora de soldar. Una mala
fijacién puede conducir a una pobre absorcion de energia de US o bien, a una

pérdida de la energia transmitida por el capilar ceramico.

Como se menciond en la Seccion 3.4.2, los pads que poseen los encap-
sulados ceramicos comerciales de cavidad abierta de formato DIP o SOIC
son de oro por lo que soldar alambre de oro es relativamente sencillo. Los
parametros encontrados para soldar tanto la bola como la cuna en los pads
de un DIP o SOIC comercial se hallan en la Tabla 10.1. Los amplios rangos
encontrados para la fuerza de la bola estan directamente relacionados con
su volumen. Un volumen mayor se traduce en una soldadura de mayor area
que requiere mayor fuerza para aplicar la misma presion. El volumen de la
bola fue calculado como Vol = £71(¢/2)? con £ la longitud del suplemento de

alambre que formara la bola luego de la descarga EFO. Como observacién a
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Tabla 10.1: Rango de parametros para soldadura de alambre de oro de 25 um en pads de
oro de DIP y SOIC. 1000 pum3 = 1 pl (picolitro). Los volimenes indicados en la Tabla
corresponden a longitudes de suplemento de 500 a 700 um. 1 cN equivale a 1 gf.

Parametros Bola Cuna
Potencia [mW] 250 - 330 300 - 380
Tiempo [ms] 200 - 230 250 - 400
Fuerza [cN] 25 - 50 40 - 45
Temperatura [°C] 120
Volumen [pl] 250 - 350 -

destacar, notamos que existe un rango amplio para todos los parametros a
elegir tanto para la bola como para la cuna. Esto se debe a la facilidad con
la que se consigue unir el sistema monometalico de Au-Au. Esto nos da la
libertad de elegir qué tipo de soldadura queremos realizar sobre la muestra.
En nuestro trabajo, elegimos soldar la bola sobre los pads de la muestra y la
cuna sobre los pads del encapsulado comercial. Esta eleccién se debe a que
la bola, en general, requiere menos potencia y menos fuerza que la cuna para
soldar, tal como puede apreciarse en la Tabla 10.1. Asimismo, la soldadura
de bola resulta mas versatil que la cuna ya que posee un grado de libertad

extra: el volumen dado por el suplemento.

Habiendo determinado los parametros para la soldadura wedge sobre el
encapsulado, sélo queda determinar los parametros de la bola sobre la mues-
tra. Para ello, exploramos una gran region del espacio de fases de las variables
potencia, tiempo y fuerza para las muestras cross-bar como asi también para

las cross-point.

Para las muestras cross-bar, crecimos la estructura del pad para soldadura
segun lo descripto en la Seccién 10.1.1. En la Tabla 10.2 se encuentran los
rangos de los pardmetros de WB para estas muestras y en la Figura 10.2 se

muestran dos imagenes de arreglos cross-bar soldados en un DIP-40.

Respecto de las muestras cross-point, se determiné facilmente el rango de
parametros para la soldadura de la bola en el electrodo inferior. En cambio,
cuando intentamos soldar el electrodo superior fallamos sistemdticamente.
Para determinar los parametros de la soldadura del TE fue necesario realizar

un estudio del impacto de las variables utilizadas. A través de la inspeccion de
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Tabla 10.2: Rango de pardmetros para soldadura de alambre de oro de 25 ym en pads de
Cr/Al/Cr/Au de las muestras cross-bar.

Parametros Bola
Potencia [mW] 250 - 300
Tiempo [ms] 200
Fuerza [cN] 30
Temperatura [°C| 120
Volumen [pl] 250

Figura 10.2: Fotografias de una fracciéon de una muestra cross-bar soldada a un DIP-40.
Se pueden apreciar los dos tipos de soldaduras: ball en el pad del dispositivo y wedge en el
contacto del soporte. (a) Vista superior, imagen tomada con un microscopio éptico. Notar
los pads crecidos para soldadura sobre los contactos cuadrados de cada barra. (b) Imagen
de la muestra inclinada adquirida con una lupa.

las marcas o “huellas” que provoca el WB con un microscopio 6ptico diag-
nosticamos el efecto de cada triada de parametros potencia-tiempo-fuerza.
Los valores explorados se encuentran distribuidos entre 270 y 450 mW de
potencia, 200 y 450 ms de tiempo y 27 y 75 c¢N de fuerza para un volumen de
250 pl (equivalente a un suplemento de 500 pm). Algunas de las imédgenes ad-
quiridas se muestran en la Figura 10.3. Con el objetivo de apreciar en detalle
la huella también se muestran las fotos binarizadas (conversién a escala de
grises y binarizacién con umbral en la cola del histograma de intensidades).
Alli, podemos observar que la herramienta o la bola no dejan marcas en el pad
a menos que los valores de potencia o fuerza sean elevados (Figura 10.3a en
comparaciéon a Figuras 10.3b-d). En cuanto se aumenta el valor de la fuerza,

comienzan a aparecer vestigios de aleaciones intermetélicas de Al-Au como
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puede verse en la Figura 10.3e. De la misma forma, esto sucede si se aumenta
alun mas la potencia y la fuerza, con la diferencia que aqui ya la herramienta

produce dano sobre el pad (cratering) como se aprecia en la Figura 10.3f.

(a) US = 400 mW, (b) US = 450 mW, (c) US = 450 mW,
t = 350 ms, F = 55 cN t = 350 ms, F = 60 cN t = 350 ms, F = 65 cN

(d) US = 450 mW, (e) US = 400 mW, (f) US = 550 mW,
t t t

= 350 ms, F' = 70 cN = 450 ms, F' = 62 cN = 350 ms, F' = 75 cN

Figura 10.3: Marcas de WB con alambre de Au sobre pads rugosos del TE de Al(SiCu)
soldadas a 120 °C. Longitud de suplemento 500 ym = 250 pl.

En este punto, debemos distinguir el rol que juegan las caracteristicas del
capilar utilizado durante el WB. El capilar cerdmico que empleamos en este
trabajo posee un angulo interno de 120° que hace que la fuerza compresiva
interior sobre la bola sea menor que la compresiva exterior. Esto permite que
el material sea extrusado hacia afuera del capilar y podamos tener una gran
area con crecimiento intermetalico. Esto mejora el esfuerzo de corte respecto
de otros capilares de menor angulo pero produce grandes deformaciones de la
bola siempre y cuando tengamos el volumen de Au adecuado para la fuerza
configurada. Los registros de las Figuras 10.3b-d indican que los valores de
fuerza fueron elevados para el volumen de bola empleado. Esto indicé que
debiamos aumentar el volumen de la bola y reducir la fuerza aplicada para
obtener resultados favorables. Asi, el parametro explorado fue la longitud del
suplemento, obteniendo resultados favorables con 700 pm equivalente a un
tamano de la bola de 350 pl.

Finalmente, los pardmetros obtenidos para la soldadura con alambre de

Au en la muestras cross-point se encuentran en la Tabla 10.3. Examinando
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Tabla 10.3: Rango de pardmetros obtenidos para WB con alambre de oro de 25 ym en
muestras cross-point con electrodos de Al(SiCu).

Parametros Bola BE Bola TE
Potencia [mW] 250 - 300 350 - 380
Tiempo [ms] 200 - 250 250
Fuerza [cN] 25 - 30 42 - 45
Temperatura [°C] 120
Volumen [pl] 300 350

estos resultados y los obtenidos para las muestras cross-bar, notamos que
la bola sobre el BE posee parametros similares. Esto puede deberse a que
el apilamiento de capas desde la oblea de Si hasta el dltimo film delgado
de Al(SiCu) del pad posee materiales similares. En cambio, la bola sobre
el TE presenta valores un poco mas elevados, probablemente producto de
la alimina que se encuentra debajo del pad de Al(SiCu). Trabajos sobre
muestras en bulk son consistentes con esta hipdtesis. Aleaciones de aluminio
dopado con silicio al 7% presentan una dureza Vikers de 52 HV [156] con
una tendencia a disminuir al reducir la concentracion de Si. Por otro lado,
muestras de 99.6 % de Al,Og3 presentan durezas entre 1500 y 2000 HV [157].
Es decir, la resistencia plastica a la deformacion que presenta la alimina al

aplicarle una fuerza externa es dos 6rdenes de magnitud mayor que la del

Al(SiCu) de la via.

Una observacion debemos hacer respecto de las muestras cross-point: si
bien, el diseno en mosaico de los dispositivos permite caracterizar un gran
nimero de celdas en estaciones de prueba automaticas, al momento de em-
paquetar las celdas, este arreglo presenta un problema. En contraposicién a
los dispositivos en arreglos cross-bar donde existe un electrodo comin, cada
celda cross-point posee su propio BE y TE. Esto hace que ocupemos 2 pines
del encapsulado por bit. Una posible solucion a este problema es el disenio de
nuevas mascaras para depositar vias metalicas y capas de pasivacion con el
fin de construir las capas de interconexion entre cada bit. Otra alternativa,
explorada en este trabajo, es realizar interconexiones con alambre de Au me-
diante WB. En la Figura 10.4 se muestra este tipo conexién. El nombre con

el cual denominamos a esta interconexién recibe el nombre de ribbon por su
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semejanza con la técnica de soldadura de cuna de alambre plano [54].

La conexion se realiza entre los electrodos inferiores para dar un tnico
electrodo comun. En la primer celda del arreglo se realiza la soldadura de
bola y en la siguiente la cuna con los pardmetros de la Tabla 10.3 a excepcion
de la fuerza que se fija en 37 ¢cN. Luego, sobre la segunda celda y encima de
la cuna, se suelda la nueva bola con el fin de reforzar la cuna y continuar
con la conexion hacia la tercer celda del arreglo. Claramente, al igual que en
los dispositivos cross-bar, la ruptura de la interconexiéon en algiin punto del
arreglo lineal conduce a la pérdida de todos los bits que se encuentra mas
alla de la falla. Eléctricamente, la contribucion de este tipo de interconexién a
la resistencia total del bit incrementa a medida que nos alejamos de la iltima
soldadura. Cada bit contribuye con la resistencia que presenta el BE y la
interconexion de alambre con el siguiente bit. Una caracterizacion realizada
sobre dos dispositivos empaquetados indica que a medida que nos alejamos
del ultimo bit soldado incrementamos la resistencia de la conexién en 3.4
Q). Esta contribucién viene dada principalmente por las peliculas delgadas
que conforman al BE. La contribucion del alambre de oro practicamente es
despreciable debido a la baja resistividad (p = 2.4 pQ2-cm) y gran didmetro,
por ejemplo, una soldadura de 1 mm de extensién tiene una resistencia menor

a 50 mS2.

Figura 10.4: Interconexién del tipo ribbon para celdas de memoria cross-point.
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10.1.4. Protecciéon mediante resina epoxi

Luego de la soldadura termosonica, el proceso de empaquetamiento fina-
liza con la colocacién de una resina epoxi sobre el encapsulado con el fin de
proteger a los dispositivos del dafio fisico. En este trabajo, utilizamos una re-
sina de dos componentes del fabricante local Novachem /Distraltec?, a saber
Dicast 754 (resina) y Dicure 342 (endurecedor). La relacién m/m utilizada
para la mezcla fue 100:23 (resina:endurecedor) con una férmula de curado de
2a4ha80°C 620 a25mina 120 °C.

Durante la preparacién del compuesto epoxi, al mezclar ambos compo-
nentes, es probable que se introduzcan burbujas. En aplicaciones donde el
encapsulado es sometido a bajas presiones, las burbujas presentes en la resina
endurecida posiblemente danen al dispositivo encapsulado o a componentes
cercanos de la electrénica circundante. Cabe destacar, que dichas burbujas
dificilmente exploten ya que la diferencia de presion existente entre su inte-
rior y el exterior es AP = Py — Poxt =~ Pym = 0.1 MPa que resulta dos
ordenes de magnitud menor a la resistencia mecéanica de traccién de la resina
endurecida (75 a 85 MPa segun el fabricante).

El problema mecanico radica entonces en la interfaz entre el encapsulado
y la resina o el encapsulado y el die. Es posible que la presencia de burbujas
en la interfaz reduzca el area de contacto entre la resina y el encapsulado. Al
mismo tiempo, la liberacién de los gases contenidos en las burbujas podria
contribuir a una disminucion de la adhesion entre ambas partes acarreando
el desprendimiento de la matriz polimérica de la cavidad abierta. De la mis-
ma forma, podria producirse la liberacién de gases en la interfaz resina/die

poniendo en peligro la conexién eléctrica de WB.

Por estos motivos, se busco reducir el tamano de las burbujas excedentes
de la resina. Se ensayaron diferentes procedimientos de curado con el fin de
determinar cual produce menor cantidad de burbujas de pequeno tamano.
Para favorecer a la difusion de burbujas se eligio trabajar el curado a 80 °C.

En primera instancia, ensayamos curados con diferentes rampas de vacio para

3Empresa argentina especializada en formulacién de compuestos epoxi, poliuretano y
tejidos de refuerzo.
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acelerar esta difusion. El equipo empleado para realizar estos ensayos fue la
camara de vacio de una Anodic Wafer Bonder 501 del EVG que cuenta con
dos planchas calefactoras que permiten calentar el encapsulado por arriba y
por debajo. Las presiones utilizadas en la rampa abarcan los niveles de vacio
que se pueden alcanzar con bombas de vacio mecanica y turbomolecular. El
tiempo de curado fue de 4 h en todos los casos. Con el fin de simular el
proceso, la aplicacion de la mezcla se realizd con jeringa sobre encapsulados

ceramicos de cavidad abierta con dies de prueba soldados por WB.

10 15 20
Tiempo [min]

Figura 10.5: Imagenes luego del curado de la resina epoxi a 80 °C durante 4 h con diferentes
presiones segun las rampas de vacio que se muestran a la derecha de cada encapsulado.
Las lineas punteadas en las curvas de presién (a)-(c) indican la presién alcanzada al final
del proceso, i.e. 3.75-1075 Torr. El ensayo (d) se realizé a presién atmosférica.

En la Figura 10.5 se muestran los resultados de estos ensayos. Como puede
apreciarse las burbujas no fueron removidas, por el contrario, aumentaba su
concentracion y tamano. Al mismo tiempo, notamos que la resina endurece
antes de lo previsto haciendo que las burbujas no lleguen a salir por completo,
produciendo crateres como los que se aprecian en la imagen. La muestra
(a) presenta una gran cantidad de burbujas y crateres producidos por el
temprano alto vacio. La muestra (b) posee menor cantidad de burbujas y
de crateres, probablemente debido a que el alto vacio se alcanza pasados los
primeros 20 min. En la muestra (c) sucede algo similar a lo observado en (a),

no hay diferencias significativas en la apariencia a pesar de haber introducido
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Tabla 10.4: Propiedades fisicas de la trietilentretamina (TETA) del fabricante Tosoh [158]
comparables a las reportadas por otros fabricantes.

Propiedad Valor Condiciones
Punto de ebullicién 277.4 °C 760 Torr
Punto de ebullicién 183 °C 50 Torr
Punto de ebullicién 144 °C 10 Torr

Presién de vapor <0.01 Torr 20 °C

el vacio 5 min mas tarde. En todos estos casos anteriores se observan burbujas
de un gran tamano, alrededor de 1 mm de radio. La muestra (d), curada a
presién atmosférica, presenta burbujas de menor tamano pero aun asi el

resultado no es aceptable.

Para entender este resultado, recurrimos a la hoja de datos del endurece-
dor TETA del fabricante Tosoh como ejemplo (ver Tabla 10.4). Supongamos
que el curado se realiza a temperatura ambiente, es decir, no existe fuente
de calor externa que aumente la temperatura de la resina mientras se endu-
rece. De esta forma, sélo la reaccién elevara localmente la temperatura de
los componentes mezclados. Con las rampas de vacio empleadas, la presién
ird disminuyendo gradualmente dando lugar a dos fenémenos: el primero,
asociado al punto de ebullicién y, el segundo, a la presién de vapor. A me-
dida que la presion disminuye, el punto de ebullicion también lo hace tal
como se aprecia en la Tabla 10.4. Presiones de 10 Torr o menos facilmente se
consiguen con la bomba mecénica. Llegado este punto, el TETA comienza a
ebullir produciendo méas burbujas dentro de la resina. Al mismo tiempo, la
temperatura de la reaccién comienza a aumentar. Debido a que la presion de
vapor aumenta con la temperatura, llegaremos facilmente al punto en que el
TETA pasa a estado gaseoso por la baja presion exterior. Esto produce una
reduccion de la relacién endurecedor/epoxi por lo que la resina no curard en
la condiciones 6ptimas elegidas. El cuadro, se acelera si el curado se realiza
a mayores temperaturas ya que la presion de vapor aumentaria y por ende

el TETA pasa a estado gaseoso a presiones mas altas que 0.01 Torr.

Este analisis nos permite entender que el curado es conveniente realizarlo

a presion atmosférica y que debemos evitar la introduccion de burbujas du-
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rante la preparacion. Para ello, realizamos un ensayo donde cada componente
fue calentado antes de agregarlo a la mezcla. En particular, calentamos a 60
°C ya que observamos una disminucién en la viscosidad de la resina y ain
estamos lejos de la temperatura de curado sugerida, i.e. > 80 °C. La baja
viscosidad facilita el desplazamiento de burbujas dentro de la resina o el en-
durecedor hacia el exterior. La aplicacion de la resina se realizé sin jeringa,
calentando cada componente por separado durante 3 min a 60 °C y mez-
clando cuidadosamente, evitando la introduccién de burbujas durante todo
el procedimiento. Asimismo, previamente se calenté a 60 °C el encapsulado
ceramico para evitar un aumento de la viscosidad. Esto facilita la distribucién
de la mezcla entre los alambres de oro y evita la aparicion de burbujas inde-
seadas durante la aplicacién en la cavidad. Finalmente, se realizé el curado

a 80 °C en plancha calefactora durante 4 h a presién atmosférica.

En la Figura 10.6 se muestra la imagen de la resina curada. Una rapida
inspeccién mediante una lupa digital permite determinar la dimensién de las
burbujas atrapadas en la matriz de la resina luego del curado. Para obtener
la distribucion de radios de las burbujas analizamos la imagen en escala de
grises. En primer lugar, aplicamos un filtro binario de intensidades donde fi-
jamos el umbral manualmente con el fin de discriminar la intensidad de fondo
de los reflejos producidos por la superficie de las burbujas por el cambio de
indice de refraccién. Luego, realizamos la deteccién de particulas de excentri-
cidad entre 0.2 y 1. Finalmente, se estim6 el radio como r = \/A_/ﬂ' con A el
area de las burbujas. En la Figura 10.6b podemos apreciar la distribucion de
radios de la imagen de la Figura 10.6a. En el inset, se muestra la localizacion

de las particulas (elipses) devuelta por el algoritmo.

A partir de este analisis, podemos concluir que tenemos una polidisper-
sién de burbujas con radios del orden de los 10 um. Por otro lado, si bien las
dimensiones resultan significativamente menores que las pruebas anteriores,
la densidad de burbujas es elevada ~450 burbujas/mm?. Este resultado es
aceptable para nuestro objetivo ya que logramos maximizar el area de con-
tacto entre el soporte ceramico y la resina, y logramos reducir el volumen de
las burbujas. El siguiente paso es la disminucién de la densidad de burbujas

que puede realizarse teniendo mayor cuidado durante el mezclado.
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Figura 10.6: Imagen de las burbujas presentes en la resina epoxi luego de curar 4 h a 80
°C y presién atmosférica. La aplicacién se realizd con espatula, sin jeringa.

En la Figura 10.7, se muestran varias imagenes de dispositivos finaliza-
dos. En (a) puede observarse la apariencia final del encapsulado y la baja
densidad de pequenas burbujas residuales en la matriz epoxi endurecida. En
(b) se muestran los dispositivos preparados para integrar en LabOSat y en
(c) dispositivos tipo cross-bar empaquetados para integrar en el controlador
MeMOSat. Vale destacar, que entre cada paso de la etapa de empaqueta-
miento, desde el depdsito de los pads hasta la proteccién con resina epoxi,
se realiza una prueba eléctrica para ver si el dispositivo sigue funcionando

COIMO Se espera.

Por tultimo, fue necesario validar el proceso de encapsulado para aplica-
ciones espaciales ya que uno de los objetivos del presente trabajo es operar
los dispositivos en el espacio en 6rbitas de baja altitud (Capitulo 10). Esta
prueba de validacion se realizo con los dispositivos completamente empaque-
tados. Se sometio un encapsulado DIP-40 con memorias cross-bar soldadas
con alambre de oro a pruebas de vacio en nuestros laboratorios y a pruebas
de vibracion a cargo de la empresa Satellogic. Luego de los ensayos el encap-
sulado fue inspeccionado mediante una lupa en busqueda de fallas mecanicas
y se probaron las conexiones eléctricas a fin de detectar si hubo danos en el
alambre y sus soldaduras. El encapsulado super6 exitosamente ambas prue-
bas, luego de 14 h a 7.5-107% Torr no se observé ninguna falla o quiebre del

encapsulado ceramico asi como tampoco de la resina epoxi. Las pruebas de
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Figura 10.7: Dispositivos empaquetados en soportes ceramicos comerciales de cavidad
abierta para integrar en las placas LabOSat y MeMOSat.

vibraciéon armonica y aleatoria de 10 Hz a 1 kHz con una amplitud méxima
de 6.8g (RMS) tampoco produjeron dano alguno. No se hallaron fallas fisicas

como tampoco eléctricas.

10.2. Respuesta bajo haz de protones

La irradiacién de dispositivos de RS con protones esta motivada por la

fuerte presencia de esta especie en las 6rbitas de baja altitud. El cinturén de
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Van Allen interior tiene, en relacién con el exterior, una baja componente
de electrones de alta energia pero una componente importante de protones
de alta energia. A ~500 km de altura, donde estd operando LabOSat la
evidencia mas contundente de esto son las simulaciones de SPENVIS de las
fluencias de electrones y protones atrapados y protones solares. Los resultados
de la simulacién se presentan en la Figura 10.8 donde mostramos la fluencia
diferencial e integral? para un afio en la érbita del NuSat-1 (datos de la 6rbita
en la Tabla 10.6).
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Figura 10.8: Fluencias diferenciales e integradas de particulas cargadas en LEO. Simulacién
de SPENVIS para un ano en LEO en la 6rbita del NuSat-1 donde se encuentra LabOSat.

Como podemos apreciar en los gréficos, a lo largo de un ano, la fluencia
integrada para altas energias ®(>2 MeV) de electrones resulta menor a las
otras especies. Esto, en combinacién con el poder de frenado del aluminio
empleado como blindaje (Figura 2.6 de la Seccién 2.4) consigue reducir sig-
nificativamente la dosis absorbida de electrones por lo componentes dentro
del satélite. Esta observacién podra verse reflejada en los resultados de la
Seccién 10.3 donde se muestran los resultados para dosis total ionizante (re-
cordemos que la fluencia y el poder de frenado se relacionan con la dosis
segin la Ecuacién 2.3). Respecto de lo protones, observando la fluencia di-

ferencial de ambas especies notamos que a 10 MeV contamos con 8.47-108

4La fluencia integral ®(> E) se define como la fluencia total de particulas cuya energfa
es mayor a E. De esta forma, la fluencia diferencial se relaciona con la diferencial segin
(> E) = [ ®(E)dE.
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p/cm?. Proyectando este valor a una misién en LEO tipica, =3 yr, la fluen-
cia se incrementaria un orden de magnitud. Nuevamente, considerando un
blindaje de aluminio la dosis absorbida podria reducirse pero no con tanta
efectividad como con los electrones. En resumen, la motivacién para este en-
sayo es la observacién del comportamiento del dispositivo frente a fluencias

comparables a las presentes en aplicaciones espaciales.

La irradiacion se llevé a cabo en las instalaciones del Tandar del CAC-
CNEA. El experimento consistié en la caracterizacion in situ de un dispo-
sitivo cross-point mientras es irradiado con un haz de protones de 10 MeV.
El dispositivo, fabricado con p(O3) = 0.25p;, posee un area de 12x12 pum?
y fue configurado en un estado de baja resistencia. Para la caracterizacion
realizamos una serie de curvas I-V intercaladas con intervalos de irradiacion
de protones. La SMU de LabOSat fue configurada para estimular al dispo-
sitivo con una rampa pulsada de corriente entre -1.3 y 1.3 mA de forma tal
que evitamos la conmutacion del mismo. Durante el experimento protegimos
a LabOSat con una placa de 2 mm de espesor de aluminio para evitar la
irradiacién del resto de los médulos del controlador. La configuracion expe-
rimental se puede encontrar en la Figura 9.8b de la Seccién 9.4. En la Tabla
10.5 mostramos los intervalos de irradiacion a los que sometimos la muestra.
Debido al desperfecto que sufrieron algunos componentes que quedaron fuera
de la proteccién del blindaje solo hemos podido utilizar 4 de los 8 intervalos
de irradiacién realizados. Los argumentos de esta decisién estan apoyados
por el analisis presentado en el Apéndice E.

Tabla 10.5: Intervalos de irradiacién sobre dispositivos ReRAM de TiO5 controlador por
LabOSat. Especie: protones de 10 MeV en Tandar CAC-CNEA.

Intervalo Duracién Flujo Fluencia Fluencia
acumulada

[s] [p/cm?s] [p/cm?] [p/cm?]

1 9 3.12-108 2.81-107 2.81-10”

2 54 3.30-108 1.78-1010 2.06-1010

3 180 3.34-108 6.02-1010 8.08-1010

4 600 3.57-108 2.14-1011 2.95-1011

En la Figura 10.9 mostramos las curvas medidas para el dispositivo irra-
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diado. Como podemos apreciar el dispositivo se mantuvo practicamente du-
rante los 4 intervalos de irradiacién en el estado LR de ~2 k). Entre los
intervalos 3 y 4 observamos un corrimiento de la curva /- hacia un estado
levemente mas resistivo. El desplazamiento producido respecto de la curva
anterior resulta aproximadamente 45 mV @ 1 mA y -80 mV @ -1 mA. El
cambio no es temporal sino que 14 h luego del intervalo 4 el dispositivo pre-
senta la misma respuesta [-V. Al analizar rapidamente las curvas I-V en un
grafico log-log (no mostrados aqui) podemos deducir que el mecanismo de

conduccién no cambia’.
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Figura 10.9: Curva I-V de un dispositivo cross-point al ser irradiado con protones.

Simulaciones con TRIM nos permiten comprender la dindmica microscopi-
ca del experimento para intentar responder porqué la curva mostré un co-
rrimiento hacia un estado mas resisitivo. La simulacién fue realizada sobre
una multicapa de Al/TiOy/Ti/Au/Ti con espesores 500/300/30/50/30 en
nm con 15 mil protones incidiendo sobre el electrodo superior de Al. Se con-
sideraron todas las interacciones primarias y secundarias usando la opcion

“cascada completa”. Repasando lo comentado en la Introduccion, al incidir

5El mecanismo que predomina a tensiones bajas es éhmico como demostramos en la
Seccién 6.3.2 pero a tensiones mayores este mecanismo convive con SCLC aunque PF no
fue descartado.
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sobre el dispositivo, los protones interactiian con los materiales principalmen-
te de tres formas distintas: ionizando el medio y generando EHP, excitando
directamente fonones de la estructura del material, y produciendo desplaza-
mientos y vacancias generando ntcleos de retroceso (nuclear recoil en inglés)
del material®. Estos tltimos, los nicleos de retroceso, son producidos cuando
el protén entrega una energia mayor a la de ligadura mas un adicional en
energia cinética del nicleo. Si esto sucede el nicleo de retroceso es capaz
de interactuar a través de los mismos mecanismos que el protén pero con
la diferencia de que tiene mayor masa. El resultado final es una cascada de
interacciones que dan lugar a efectos combinados de protones y de nticleos

de retroceso.

Una vez finalizada la simulacién, TRIM devuelve las distribuciones de
varias magnitudes de interés. A los fines de este experimento mostraremos
las distribuciones de: eventos de ionizacion, generacion de fonones, generacion
de vacancias y generacion de nucleos de retroceso. Las distribuciones que
retorna TRIM estan normalizadas a un protén. Para aplicar la simulacion
directamente a nuestro experimento hemos calculado las distribuciones para
el nimero de iones que conseguimos en nuestro experimento. La fluencia
del cuarto intervalo multiplicada por el drea del dispositivo nos brinda la
cantidad de protones que incidieron sobre la multicapa. Este calculo es una
muy buena aproximacién ya que a esta energia el rango lateral de un haz
unidimensional de protones (calculado con TRIM) es aproximadamente ~10

nm. En definitiva, la cantidad de protones en nuestro experimento resulta
4.25-10°.

Los resultados de la simulacién estan condensados en los histogramas de
la Figura 10.10. En el inset de la Figura 10.10a observamos que los protones
atraviesan a la estructura del dispositivo sugiriendo que no hubo implanta-
cién. El resultado arrojado por TRIM indica que el 100% de los protones
incidentes fue transmitido. Por otro lado, la simulacién también indica que
el 99.95% de la energia transferida a la multicapa fue mediante ionizacién
directa, el 0.02 % fue transferida directamente a los fonones de la estructura

y el 0.03% fue destinada a la generacién de nicleos de retroceso. A su vez,

SSRIM no tiene en cuenta la pérdida por radiacién de frenado.
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Figura 10.10: Mecanismos de pérdida de energia. Resultados de la simulacién con SRIM
para protones de 10 MeV sobre un dispositivo de TiOs. (a) Energia impartida en io-
nizacién. (b) Produccién de vacancias por protones y nicleos de retroceso. (¢) Energia
entregada a fonones de la estructura. (d) Energia absorbida por los niicleos de retroceso
en la interaccién nuclear eldstica. Entre la capa de TiOs y Au se encuentra la capa de Ti.

estos ultimos depositaron su energia en fonones. Esto podemos calcularlo a
partir de las areas de los histogramas de las Figuras 10.10a y 10.10b.

Por otro lado, podemos ver que la cantidad de vacancias generadas resulta
extremadamente baja para cualquier material involucrado en el apilamiento
simulado, especialmente, para el oxigeno. Este resultado es consistente con
nuestra observacién experimental. Si nuevas OV fueran generadas en el 6xido

de titanio la resistencia del dispositivo disminuiria en vez de aumentar.

El gréfico de la Figura 10.10d nos muestra la energia impartida a los
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ntcleos de retroceso. El evento predominante en la cascada de estos nicleos
resulto ser la transferencia de energia via fonones. El mecanismo de ionizacion
mostré transferencia de energias despreciables para la cantidad de protones
conseguidas en nuestro experimento. La consecuencia de esto es observada
en el grafico de fonones donde a la contribucién de los protones se suma la

de los dtomos de retroceso (todos agrupados como “Retroceso”)

Con estos resultados, tenemos entonces solo dos fuentes de energia dentro
del TiOy que pudieron haber causado el aumento de resistencia del dispo-
sitivo. Estas dos fuentes son la energia de ionizacion y la transmitida a los
fonones de la estructura. Nuestra hipdtesis es que la resistencia del dispositi-
vo incrementa debido a un recocido (annealing) producido por un aumento
de temperatura local debido a la energia entregada a los fonones durante
la irradiacién. Como el dispositivo no fue estimulado durante la irradiacion
sino luego de cada intervalo, los pares electrén-hueco generados por ioniza-
ciéon probablemente hayan sido recombinados inmediatamente. El proceso de
recombinacién dura entre picosegundos y nanosegundos (segin la tempera-
tura del material) y el tiempo entre la finalizacién del intervalo de irradiacién
y la ejecucion de la curva I-V fue mayor que dichos rangos. Ademads, como
el TiOy es un semiconductor de band-gap indirecto [159] es més probable
que los mecanismos de recombinaciéon de los EHP generados por ionizacion
sean del tipo no-radiativos que radiativos [27]. Por ende, la recombinacién
es asistida por trampas como OV y centros metdlicos de Tit?® que forman
estados intermedios en la banda prohibida del TiOy [160]. Estos mecanismos,
entonces, no generan calor por lo que podemos descartar que contribuyan a

un aumento de temperatura de la muestra.

Destacando el resultado, podemos decir que nuestro dispositivo soporta
al menos fluencias de ~10'! p/cm?® sin ser afectado significativamente. Por lo
visto al comienzo de la Seccidn, esta fluencia resulta dos érdenes de magnitud

mayor que la existente en una misiéon de 3 anos en LEO sin blindaje.
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10.3. Experimentos en LEO

Los experimentos en LEO fueron realizados a bordo de microsatélites de
la compania Satellogic. En la Figura 10.11 mostramos los satélites donde fue-
ron poblados nuestros controladores y la posicién aproximada de LabOSat
en NuSat-1. Las primeras mediciones de dosimetria en LEO sobre nuestro
controlador fueron realizadas a bordo del BugSat-1 por MeMOSat. Los ex-
perimentos sobre dispositivos de RS basados en TiO, en conjunto con nuevas
mediciones de dosimetria fueron realizadas a bordos del satélite NuSat-1 por
LabOSat. Aunque los controladores se encuentra en el espacio desde la colo-
cacion del satélite en orbita, los datos que presentamos a continuacién fueron

registrados 164 dias después de dicho momento para MeMOSat y 100 dias

para LabOSat. Estos periodos abarcan desde el comienzo de la operacién
de desde noviembre 2014 hasta abril 2017 para MeMOsat (inicamente dosi-
metria) y desde el 7/09/2016 hasta el 7/07/2017 para NuSat-1.

Figura 10.11: Microsatélites y LabOSat. (a) Microsatélite Tita donde opera la primera
versién de nuestro controlador, MeMOSat. Peso: 22 kg. Tamaiio: 27x50x50 cm?. (b) Ilus-
tracién de los satélites de la serie NuSat de la constelacién Aleph de la compaiifa Satellogic.
Peso: 37 kg. Tamaiio: 40x43x75 cm®. (c) Ubicacién de LabOSat en el microsatélite NuSat
marcada con circulo rosa.
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10.3.1. Condiciones de operaciéon

Por condiciones de operacion nos referimos a la informacién de tempera-
tura y tension de alimentacion a la que estd sujeta LabOSat. En la Figura
10.12, podemos observar la temperatura promedio por dia registrada por La-
bOSat en funcion del tiempo. A diferencia de otras aplicaciones de LabOSat,
en LEO, las condiciones ambientales de vacio y radiacién de la érbita sol-
sincronica causan variaciones pico a pico de 6 °C en un mes y una variacion
lenta a los largo del ano. El histograma de las temperaturas de operacion,
Figura 10.12b, permite ver claramente el rango de temperaturas donde La-
bOSat esta operando durante la misiéon. Ademas, se muestra la temperatura
registrada por el sistema que aloja a LabOSat dentro del satélite. Se puede
observar una pequena diferencia de 1.4 °C entre ambos histogramas. Tenien-
do en cuenta la precisién nominal de ambos sensores (+3 °C), los intervalos
de confianza de las mediciones se superponen entre si con un 80 % de pro-
babilidad. Sin embargo, como esta pequena diferencia es sistematica, podria

estar relacionada con el hecho de que los sensores no fueron calibrados juntos.
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Figura 10.12: Telemetria térmica medida por LabOSat a bordo de NuSat-1. (b) Tamaiio
de la muestra de los datos de LabOSat: 434. Satélite: 330.

El tension de alimentacién registrada por el controlador se encontro entre
11.5 y 12.5 V como puede ver en la Figura 10.13a. El origen de esta gran

variacién esta en la demanda de potencia de los sistemas del satélite. A di-
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ferencia de la misién MeMOSat-1 donde la tensién de alimentacién (9 V)
estaba garantizada por la baja operatividad del satélite, LabOSat se encuen-
tra atado a las variaciones inducidas por el consumo de los otros sistemas del
satélite. En la Figura 10.15b mostramos la tension de alimentacién brinda-
da por la baterfa de NuSat-1 durante la ejecucion de nuestros experimentos
en LabOSat (~20 min). Como podemos apreciar, durante un mismo Test
Estandar la tensién de la bateria puede variar entre 11 y 13 V. Suavizando
los datos podemos estimar que la tensién fluctia alrededor del valor medio

con una figura de ruido de ~100 mV.
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Figura 10.13: (a) Tensién de alimentacién registrada por LabOSat a bordo de NuSat-1.
Datos registrado al comienzo del Test Estandar. La linea negra rayada marca el 30/03/2017
cuando la tensién de baterfa era la mostrada en (b). (b) Tensién de baterfa de NuSat-1
entregada a LabOSat durante la ejecucion de un Test Estdandar con un muestreo de 1
medicién/s. Se muestran dos dias consecutivos 30/03/2017 y 31/03/2017. Las lineas negras
son los datos suavizados mediante el filtro Savitzky-Golay utilizando polinomios de primer
orden con una ventana de 21 puntos.

10.3.2. Dosimetria

Antes de analizar las mediciones de dosimetria en LEO debemos tener en

cuenta algunos factores que modifican la dosis dentro de los satélites.



10. ReRAM controladas por LabOSat en ambientes hostiles 237

Blindaje

Por un lado, las misiones satelitales o de vehiculos espaciales utilizan
un blindaje compuesto de espuma de aluminio y capas de aislacién térmica
denominadas MLI, Multi Layer Isolation, como la que se puede apreciar de
color “anaranjado” en la foto del BugSat-1, Figura 10.11a. El blindaje protege
a los componentes electronicos sensibles a radiacién y a la vez ayuda al control
de la pérdida de radiacién térmica [38]. La mayor contribucién al frenado de
la radiacion estd dada por la espuma de aluminio. Simulaciones en SPENVIS
nos permiten ver la dependencia de la dosis total ionizante con el espesor
del blindaje de aluminio. En la Figura 10.14 mostramos los resultados de la
simulacién para la érbita de LabOSat a bordo de NuSat-1. Allf, podemos
ver como al aumentar el espesor del blindaje se consigue reducir la dosis
acumulada en el periodo de un ano. Ademas, es interesante notar el poder
de frenado que tiene el Al sobre las diferentes particulas. La distincién mas
notable esta en los electrones atrapados que son atenuados completamente
con 10 mm de Al mientras que los protones atrapados y los provenientes de
las erupciones solares contribuyen en un 99 % a la dosis total (29 % y 70 %,

respectivamente).

Recocido a largo plazo

El otro factor a tener en cuenta esta asociado al uso de dosimetros MOS.
Este tipo de sensores presenta un problema que afecta las lecturas dosimétri-
cas a largo plazo: el recocido. El recocido o annealing a largo plazo es la
recuperacién de V4, con el tiempo. Esta dificultad se origina por la neutrali-
zacion de la carga atrapada en el 6xido a través de efecto tunel por el éxido
de gate o la excitacién térmica de los electrones [161, 162, 30]. Por este mo-
tivo, el recocido puede introducir errores en la cuantificacion de TID si los
sensores se caracterizan a una alta tasa de dosis. En otras palabras, si duran-
te la aplicacion se los somete a una tasa de dosis baja el recocido causa una
recuperacién significativa del V4. Si utilizamos la sensibilidad de la carac-
terizacion de alta tasa estaremos sobrestimando la dosis absorbida real. En

nuestro trabajo [127], demostramos que el efecto del recocido luego de 2.5 yr
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Figura 10.14: Dosis total ionizante en funcién del blindaje en una érbita LEO de 97.5°
de inclinacién y 500 km de altura promedio (datos de la drbita en la Tabla 10.6). Periodo
de simulacién: 30/05/2016 a 30/05/2017. Para el cdlculo de TID se tuvieron en cuenta

protones y electrones atrapados en los cinturones de radiacién, protones de erupciones
solares y radiacion de frenado bremsstrahlung.

en nuestros dosimetros produce la recuperacién de Vi, en un 60 % respecto
del inicial causado por la caracterizacion a dosis alta. Es decir, AV, (2.5 yr)
= 0.4AV;,(0 yr). Esto quiere decir que la sensibilidad a baja tasa de dosis
SETA Spaja = 0.45,1ta- Esto es de gran importancia ya que en LEO la medicién

de la dosis total ionizante las haremos en la escala de anos.

Resultados

En la Figura 10.15a podemos apreciar las mediciones de dosimetria a
bordo del MeMOSat (BugSat-1). Los resultados de MeMOSat nos permiten
obtener una dosis total ionizante para los 2.34 anos en érbita. En la figu-
ra, graficamos el corrimiento de la tensién de polarizacion AVgg tomando
como referencia la tensién de polarizacién de las pruebas realizadas antes
del despegue. Para analizar la dosis total acumulada, debemos mirar el corri-
miento total de la tensién de polarizacion de los dosimetros. Estas diferencias
resultaron (22.1 £ 1.0) mV y (35.5 + 1.6) mV para los dosimetros 1 y 2,

respectivamente. Utilizando las sensibilidades de baja tasa de dosis spaja1 =



10. ReRAM controladas por LabOSat en ambientes hostiles 239

2.72 mV/Gy ¥ Spaja2 = 3.01 mV/Gy obtenemos (8.12 £+ 0.37) Gy y (11.8 +
0.4) Gy, respectivamente.

La diferencia entre las dos mediciones no es despreciable. Los dosimetros
se encuentran distanciados algunos milimetros dentro de la placa por lo que
debemos esperar dosis absorbidas similares. Sin embargo, debemos considerar
la posibilidad de que el recocido afecte de forma diferente a cada dosimetro.
Suponemos que el dosimetro 1 sufrié un recocido mayor a lo largo de los 2.34
anos mientras que dosimetro 2 mantuvo gran parte la carga atrapada. Con
esto en mente, debemos tomar como medida representativa al de mayor dosis,
es decir, el dosimetro 2. Con esto podemos decir que MeMOSat absorbié ~12
Gy(Si) de dosis total ionizante durante un periodo de 2.34 anos de funcio-
namiento. Este valor de TID implica una tasa de dosis aproximadamente de
(5.04 + 0.17) Gy/yr producida por todas las particulas primarias que se en-
cuentran en la orbita de BugSat-1, y todas las secundarias generadas dentro

del satélite y la electronica circundante a los dosimetros.
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Figura 10.15: (a) Corrimiento de la tensién umbral en funcién de los dfas para la misién
MeMOSat-1. 888 d = 2.34 yr. (b) Mediciones de Vgg mientras inyectamos 270 pA en el
drain del dosimetro en LabOSat. 402 d = 1.1 yr. En ambos gréaficos, a tiempo cero se
produce la puesta en érbita del satélite.

En la Figura 10.15b observamos las mediciones de dosimetria en LabOSat
(NuSat-1). La diferencia con las mediciones registradas por MeMOSat radica
en las variaciones en la tensién de alimentacion del circuito de dosimetria. A

pesar de la implementacion de las correcciones de tension de alimentacion,
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temperatura y variaciones de la corriente de polarizacién (Seccién 9.3), las
variaciones impiden la comparacion directa de las mediciones entre diferentes

dias y, en consecuencia, apantallan la clara lectura de la dosis acumulada.

Para extraer informacion de estas mediciones conviene observar los datos
en un histograma, Figura 10.16. En el gréfico, el area gris corresponde a una
dispersion 20 en torno al valor medio de las mediciones (linea negra sélida)
0, lo que es lo mismo, 1o hacia tensiones cada vez mas negativas. En primer
lugar, podemos observar que tenemos varias mediciones atipicas, alejada del
valor medio y fuera de la regién de 20. Estos datos probablemente estén
asociados a grandes fluctuaciones en la tension de alimentacién fuera de lo
esperado aun con las variaciones mostradas en la Figura 10.15b. En segundo
lugar, la sensibilidad del dosimetro a baja tasa de dosis es 4.52 mV /Gy,
por lo que si comparamos con el dosimetro de MeMOSat cuya sensibilidad
es similar a este valor podemos esperar un corrimiento de -16 mV en 402
dias. Este corrimiento es indicado, respecto del valor medio, con la linea roja
rayada. Podemos sospechar que esta estimacion es acertada debido a los bines
de mayor cuentas a la izquierda de la regién de 20 (marcados con la flecha).
Entonces, podemos suponer que la dosis absorbida méaxima esta determinada
por el primer bin fuera de la region gris, es decir, entre -3.875 y -3.870 V.
Tomando el corrimiento como la distancia entre centro del bin y el valor
medio, i.e. 22.5 mV, la dosis absorbida resulta 4.98 Gy ~ 5 Gy.

Estos resultados se encuentran en el mismo orden de magnitud que los
arrojados por simulaciones con SPENVIS. Ademas, aunque los flujos de
particulas energéticas varian con la época y la actividad solar, otros au-
tores informan dosis comparables a la obtenidas para diferentes misiones en
LEO [163, 164, 165]. En la Tabla 10.6 podemos observar los datos de TID
de MeMOSat y LabOSat junto con sus simulaciones y lo reportado en las

referencias.

Respecto de lo obtenido con la simulacion para MeMOSat, podemos ob-
servar que existe una diferencia con lo medido. Esta diferencia se origina por
la imposibilidad de definir una geometria que se aproxime a la situacion actual
del satélite. Para la simulaciéon hemos considerado que un blindaje esférico

de 10 mm de espesor de espuma de aluminio. Sin embargo, la informacion
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Figura 10.16: Histograma de Vg mientras inyectamos 270 pA en el drain del dosimetro
en LabOSat-1. El tamano del bin es 5 mV. El valor medio de los datos se representa con
una linea negra sélida y en gris marcamos un area de 20 en torno al valor medio.

brindada por el fabricante indica que el blindaje de BugSat-1 (aproximado
como un tetraedro) comprende cinco caras de aluminio y una solamente de
MLI?. Es decir, habra mayor flujo de particulas por ese sector haciendo que
la dosis sobre nuestro controlador sea mayor. En conclusién, la informacion

de dosimetria en MeMOSat es bastante confiable.

La dosis esperada en el periodo de operacion de LabOSat a bordo de
NuSat-1 segin SPENVIS resulta considerablemente mayor a lo estimado.
Para la simulacién empleamos una geometria esférica de 1.6 mm de Al ya que
el formato NuSat posee un blindaje reducido. Sin embargo, los resultados de
nuestras estimaciones indican una dosis un orden menor. Podemos aseverar
que 33 Gy/yr estd lejos de ser la tasa de dosis sobre LabOSat. Si asi lo
fuera tendriamos un corrimiento de Vgog ~134 mV. Esta inconsistencia en la
simulacion surge de simplificar el blindaje. Ademas de la placa de aluminio
debemos considerar el frenado de los elementos circundantes a LabOSat,

estos son, la placa que aloja al controlador, estructura, MLI, paneles solares

"MeMOSat estd ubicada en un porta-placas de 10x10 cm? fijo a una de las placas de
aluminio, cercano a la cara de MLI. Las placas de espuma de aluminio son de (9.85 +
0.02) mm de espesor.
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Tabla 10.6: Dosis total ionizante para diferentes LEOs. La dosis “Sim.” hace referencia
a nuestra simulaciéon con SPENVIS para los parametros orbitales de cada misién. Inc:
inclinacién de la érbita. SSO: dérbita sol-sincrénica. NEqO: 6rbita cerca del ecuador (muy
baja inclinacién). En todos los casos el blindaje fue de aluminio. Las referencias de los
trabajos son Samwel et al. [163], Holmes-Siedle et al. [164] y Suparta et al. [165].

Fuente Orbita Inc Perigeo Apogeo Blindaje TID
[km] [km] [mm]  [Gy/yr]

MeMOSat SSO LEO 98.0° 567.9 612.4 10 5.04
Sim. MeMOSat  SSO LEO 98.0° 567.9 612.4 10 2.9
LabOSat SSO LEO 97.5° 481 501.7 1.6 ~5
Sim. LabOSat SSO LEO 97.5° 481 501.7 1.6 33
Samwel LEO 28.40° 597 618 10 2.2
Samwel Polar LEO  98.50°  724.7 839.3 10 5.8
Holmes-Siedle Eliptica 10° 600 30600 9 60
Suparta NEqO LEO 8.98° 660 684 10 0.8

(Figura 10.11b), entre otros. Para la érbita de NuSat-1, la tasa de dosis

estimada de ~5 Gy implica un blindaje efectivo de 9 mm de Al

Vale aclarar que Holmes-Siedle et al. reportan 60 Gy/yr para las sondas
“Van Allen” A y B que realizan trayectorias elipticas que recorren LEO y
GEOQO abarcando el cinturén exteriores del cinturén de radiacion por lo que
mayor radiacién es esperable [164]. Suparta y colaboradores reportan una
dosis un orden de magnitud debajo de nuestros resultados debido a la baja
inclinacion de la drbita (menos influencia de las erupciones solares). Ademas,
los datos de Suparta fueron extrapolados utilizando una funcion hiperbélica

para obtener el espesor deseado del blindaje.

10.3.3. Desempeno de dispositivos cross-point

Los resultados de experimentos sobre celdas de geometria individual en
LEO se pueden comparar cualitativamente con dispositivos similares proba-
dos en la Tierra. La Figura 10.17a muestra varios ciclos para una celda de
TiOy cross-point medida con LabOSat en LEO (curvas grises). La curva ra-
yada roja corresponde a una medicién en Tierra, realizada previamente al
lanzamiento, con LabOSat ya integrada al Satélite. Las flechas y los niimeros

indican el orden y el sentido en el que la curva es recorrida y ejecutada. En
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la Figura 10.17c se muestra la conexién eléctrica empleada para contactar
la celda de TiO,. El dispositivo es controlado con una rampa de pulsos de
corriente hasta 6.8 mA como estimulo eléctrico positivo para causar la transi-
cién SET, y se aplican pulsos de voltaje hasta -1.8 V en la excursién negativa
para producir un RESET. Como podemos ver, el DUT exhibe la curva ca-

racteristica de histéresis cruzada en el origen indicando la conmutacién entre
los estados HR y LR.

Después del lanzamiento del satélite, la primera ejecucion de un Test
Estandar en LEO es a los 100 dias en érbita. Durante este periodo, el dispo-
sitivo retuvo el estado en el entorno LEO. Una vez ya operativo el satélite,
se adquirié una tnica curva I-V todos los dias. Esta forma de adquirir datos
se eligié para demostrar retentividad dia a dia y para maximizar la vida util

de los dispositivos durante toda la misién (~3 yr).

En la Figura 10.17b mostramos varias curvas -V de otro dispositivo con
las mismas caracteristicas (presién parcial de oxigeno, drea y estimulo eléctri-
co) medidas en nuestro laboratorio. La primer curva adquirida se muestra en
rojo. Como podemos ver, la transiciéon de SET ocurre en el primer cuadrante
a 1.3 V y 8 mA. Durante el RESET el dispositivo se conmuta a 1.5 V y 9
mA en el barrido 3. La secuencia completa de 40 curvas I-V fue adquirida

en minutos.

Como podemos apreciar, la similitud entre ambos dispositivos es notable
aun siendo medidos en condiciones totalmente diferentes. Los datos presen-
tados estan en acuerdo con la conmutacion resistiva de la celda de éxido de

titanio en Tierra.

Para observar la evolucién del dispositivo en LEO, podemos calcular los
estados de resistencia dindmica a partir de la regién 6hmica de la curva I-V.
Esto puede verse en el recuadro superior izquierdo de la Figura 10.17a donde
presentamos la tensién sobre la celda mientras el dispositivo es forzado con
1 mA. Las curvas nos muestras que después de algunos ciclos ambos estados

se encuentran en un valor de resistencia alto. Es decir, se degrada el LRS.

Lo mismo podemos hacer con el dispositivo en Tierra. La evolucién de

los estados de resistencia del dispositivo para cada ciclo se puede encontrar
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Figura 10.17: (a) Varios ciclos de una celda cross-point de 6xido de titanio en LEO y
primera curva adquirida con LabOSat antes de la integracién al satélite (rojo rayada).
Las siguientes curvas (gris) repiten el ciclo con una deriva a HRS como se puede ver en
el recuadro superior izquierdo. Recuadro superior izquierdo: voltaje medido al obtener 1
mA. El drea sombreada indica las mediciones antes del lanzamiento y puesta en érbita.

Los primeros estados después de esa regién se miden después de 100 dias en LEO.

(b)

Curvas I-V de un dispositivo cross-point medido en nuestro laboratorio. Parte superior
izquierda: voltaje medido a 1 pA después de realizar la rampa positiva (LRS estatico) y
después de la rampa negativa (HRS estdtico). (¢) Esquema de conexién eléctrica dentro

del encapsulado integrado a LabOSat en LEO.
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en el recuadro de la Figura 10.17b. El dispositivo conmuta entre LRS y HRS
por al menos 40 ciclos. Después de cada transicion (142 o 3+4), recorrida
segun el orden indicado en el grafico, el estado de resistencia del dispositivo
se mide aplicando 1 pA. El dispositivo conmuta entre LRS y HRS durante

los 40 ciclos.

De ambos experimentos, en orbita y en la Tierra, podemos calcular la
relacién entre los estados HR y LR. Como se puede ver en la Figura 10.18a,
luego del primer ciclo en LEO, la relacién HR/RL de las celdas disminuye
rapidamente a ~1 después de 19 ciclos. Este comportamiento también fue
observado en otro dispositivo en LEO (curva C) del mismo encapsulado. En
contraste, el dispositivo medido en nuestro laboratorio tiende a ~1 con una

tendencia més lenta.

En concreto, la degradacién acelerada del cociente HR /LR conduce a un
bajo rendimiento del dispositivo en comparaciéon con lo observado en dis-
positivos similares en la Tierra. Cabe preguntarse entonces, qué causa esta
degradacion. Las condiciones circundantes de LEO no resultan lo suficiente-
mente agresivas para danar a los dispositivos en poco tiempo (19 ciclos ~ 30
d). Las variaciones de temperatura no poseen una gran amplitud, lo méxi-
mo observado entre dias consecutivos ha sido <10 °C. La dosis acumulada

ha resultado baja debido al blindaje efectivo de los subsistemas lindantes a

LabOSat.

La causa del menor rendimiento en LEO puede estar relacionada a los
tiempos involucrados en los experimentos. La diferencia entre los estimulos
aplicados en Tierra y en LEO esta en el tiempo entre ciclos Atfgcos. En el
laboratorio, el ciclado podria decirse que es acelerado comparado con el reali-
zado en LEO. Cuando caracterizamos los dispositivos en Tierra, Atgclos ~ 10
s mientras que en el espacio Atgaos ~ 24 h. Esto puede favorecer a la difusion
de las vacancias de oxigeno concentradas en el filamento de TiO5_,. Es decir,
la distribucion espacial de vacancias no esta en equilibrio en los dispositivos
de RS basados en el desplazamiento de OV por lo que es esperable que exista
difusion.

Para calcular el tiempo que tardan en difundir las vacancias haremos un

calculo sencillo apoyandonos en la ley de Fick ya que esta difusién sucede
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Cociente HR/LR
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Figura 10.18: (a) Comparacién de la relacién de resistencia alta a baja de las celdas en
LEO y en nuestro laboratorio. Los dispositivos en LEO tienden a ~1 después de unos pocos
ciclos con una tendencia rapida, mientras que los dispositivos medidos en Tierra tienden
a ~1 con una tendencia mas lenta. La regién sombreada indica los cocientes medidos
antes del lanzamiento. A: dispositivo de Figura 10.17b, B: dispositivo de Figural0.17a y
C: dispositivo similar a B del mismo encapsulado. (b) Dindmica propuesta de difusién de

Fick de vacancias de oxigeno. Disolucién del filamento que conduce a la degradacion del
LRS.

durante el periodo de 24 h mientras LabOSat se encuentra sin alimenta-
ciéon. Supondremos que para que el estado de baja resistencia se degrade
basta con que el punto mas fragil del filamento de vacancias se disuelva.
En la Figura 10.17c ilustramos esta idea. Una vez que las vacancias de la
region mas delgada hayan migrado, quedara una nueva regiéon mas angosta
que serd proclive a la difusién. Para simplificar el problema supondremos
que unicamente tendremos difusion en el plano paralelo a los electrodos del
dispositivo. Si consideramos que el radio inicial del filamento de OV es rg ~
1 nm en la interfaz del BE, diremos que las vacancias migraran un orden
de magnitud, hasta los 7y ~ 10 nm para lograr disolver el filamento en esa
region. De esta forma, ry < r¢ por lo que la ley de Fick en dos dimensiones

nos dice que:

L., =4,/DOVt (10.1)

donde L es la longitud de difusién recorrida por las vacancias, D°V el coe-

ficiente de difusion de las vacancias y t el tiempo. Asumiendo isotropia y
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pasando a polares, tenemos:
r =8V DOVt (10.2)

Jeong et al. reporta un coeficiente de difusién para las OV de DV ~
6.4-107'® ¢cm?/s a temperatura ambiente [166]. En LEO las temperaturas
promedio se encuentran alrededor de 273 K (Figura 10.12) por lo que debe-
mos realizar una pequena correccién. El coeficiente tiene una dependencia

con la temperatura que sigue una ley de Arrhenius [167]:

DOV(Ty) = c-exp (— ig{;“) (10.3)
gzz—gx — exp {— Agm (Tio - Til)} (10.4)

donde ¢ es una constante que depende de la minima distancia atémica que
se desplaza la vacancia, la cantidad de primeros vecinos y la frecuencia de vi-
bracién. AH,, es la energia de activacién para que se produzca la migracion.
Tomando a AH,, ~ 0.9 eV como en la Seccién 6.3.1 [110, 6] y usando la tem-
peratura medida por LabOSat en LEO, obtenemos un coeficiente de difusion
DOV(273 K) = 2.5-1071 cm?/s. Introduciendo este valor en la Ecuacién 10.2
y despejando ¢ para r; = 10 nm, obtenemos un tiempo de difusién de 5.8-10%
s, es decir, ~16 h. En conclusién, cuando volvamos a realizar la curva I-V
partiremos de un estado LR de mayor resistencia por la disolucién gradual
del filamento. Esto implica que los parametros de operacién del dispositivo
irdn variando con el tiempo. La tensién para producir la transicion HR—LR

sera cada vez mayor por lo que, a estimulo fijo, es esperable que ocurra una
falla de SET tal como observa LabOSat.

Este efecto de disolucién del filamento ha sido demostrado mediante si-
mulaciones de Monte Carlo en HfO, por Yu et al. en [168]. Ademads de este
efecto, en su modelo incluyen la difusién de oxigeno de un reservorio ubicado
en la interfaz con el TE que contribuye a la degradaciéon del RS. En nuestro

caso, ese reservorio podria ser el 6xido de aluminio en la interfaz TiO5 /Al

Al dia de la fecha, LabOSat ain esta recopilando informacién sobre dis-

positivos de RS en orbita. Ya no observamos conmutacién pero si podremos
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analizar si cambia o no el mecanismo de conducciéon con el tiempo. Después
de un ano y medio en érbita algunos de los dispositivos de RS comenzaron a
mostrar una impedancia extremadamente elevada cual circuito abierto. Co-
mo vimos previamente, la SMU de LabOSat no es capaz de aplicar potencia
para forzar cargas tan altas. Después de registrar las curvas -V por mas de
30 ciclos, algunos dispositivos aumentaron su resistencia de manera imprede-
cible hasta valores comparables a un circuito abierto. Esta conducta también
la observamos en un dispositivo falso formado por un alambre de Au wire-
bonding de 6 €2. No hemos podido determinar con exactitud que fue lo que
sucedio. Nuestra hipétesis es que el ciclado térmico sumado a las condiciones
de vacio fatigaron la triple interfaz epoxi/bola de Au/pad de soldadura debi-
do a los diferentes coeficientes de expansién térmica, produciendo una falla

en la conexién eléctrica.

10.4. Discusion

La experiencia con protones nos ensené que nuestros dispositivos soportan
fluencias mayores a las encontradas en misiones de 3 anos en Orbitas sol-
sincrénicas de baja altitud. Debemos destacar la importancia de repetir el
experimento con una mayor cantidad de muestras configuras en LRS. Por otro
lado, también se irradiaron dispositivos en su estado pristino. Los resultados
no han sido expuestos en este trabajo de Tesis debido a que no hemos podido
extraer informacion relevante de los datos generados por LabOSat. Debido
a la alta impedancia que presentan los dispositivos, el controlador no pudo

registrar si hubo variaciones en la conduccion de esos estados por ejemplo.

Los resultados obtenidos completan la bibliografia existente sobre irra-
diacién con particulas cargadas. Es importante mencionar que, durante la
irradiaciéon con protones, si bien realizamos las mediciones in situ y dentro
de la camara de irradiacién, nuestro experimento fue pasivo. Es decir, du-
rante los intervalos de irradiacién los dispositivos no fueron excitados. Esto
favorece a la recombinacién de los EHP haciendo que la densidad de carga
atrapada en las trampas del 6xido sea muy baja o nula. Por consiguiente, si

deseamos observar los efectos que generan los protones durante la operacién
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del dispositivo debemos diseniar un experimento con bajo flujo para conseguir

una evolucién gradual y entender el comportamiento del dispositivo.

La mediciones de dosimetria en MeMOSat arrojaron una tasa de dosis de
5.04 Gy/yr. En cambio en LabOSat, las variaciones inducidas en el médulo de
dosimetria por la tensién de baterfa del satélite NuSat-1 apantallaron la clara
lectura de las mediciones. Atn asi, a partir de un analisis estadistico sencillo,
pudimos estimar que la tasa de dosis es ~5 Gy/yr comparable a la registrada
por MeMOSat. Esta similitud se debe a que las 6rbitas y el blindaje de los
satélites resultan equivalentes. De todas formas, si bien pudimos hacer una
estimacién de la dosis absorbida por LabOSat en LEO, debemos esperar a

tener mayor cantidad de datos para poder apreciar la evolucion de Vis.

La solucién para eliminar la dependencia de la tensién de bateria del
satélite fue advertida en el Capitulo pasado. La incorporacién (necesaria) de
un circuito que regule la tensién de alimentacién esté siendo implementada
a las nuevas versiones del controlador. La principal desventaja de esta mejo-
ra para LabOSat es el aumento del consumo eléctrico como subsistema del

satélite.

Otra discusion que podemos dar es sobre el método de medicién. En las
mediciones de dosimetria, el médulo realiza las lecturas TID polarizando el
gate del transistor. Luego, durante el resto del tiempo que recibe radiacién
del entorno, el dosimetro se encuentra sin alimentacién, con todos los termi-
nales a tierra a través de una resistencia pull-down. En esta configuracién,
las sensibilidades de los dosimetros MOS resultan bajas respecto de configu-
raciones donde la polarizacion del gate es permanente [127]. Como propuesta
para aumentar la sensibilidad de nuestro médulo frente a TID podemos im-

plementar un pequeno médulo que mantenga polarizado a cada dosimetro.

Respecto de los dispositivos de RS en LEO, pudimos notar un bajo rendi-
miento en varias celdas. La cantidad de ciclos de conmutacién resulté menor
de lo esperado, al comparar con dispositivos similares caracterizados en Tie-
rra. Observamos que los dispositivos en orbita presentaron una falla de SET
asociada a una degradacion del estado LR debido a la difusién de vacancias
de oxigeno. El efecto fue evidenciado al estimular a la celda cada 24 h. Cabe

destacar que nuestro resultado sugiere que los dispositivos poseen una ba-
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ja retentividad. Para evaluar esto debemos realizar ensayos de temperatura

similares a los realizados con la memoria flash del MCU en la Seccién 9.2.

Este efecto puede ser mitigado de varias formas. Por un lado, se puede
implementar un algoritmo que refresque el estado en caso de observar su de-
gradacion. Pensando en aplicaciones de memoria, esta implementacién hace
menos atractiva a la tecnologia ReRAM presentada aqui. Por otro lado, des-
de un punto de vista de la fabricacion es posible reducir el volumen de la
celda de éxido a dimensiones del orden de las centenas del nm? (5x5x5 nm?
por ejemplo) y colocar barreras de difusién de éxido de berilio o de nitruro

de titanio silicio.

Por otro lado, detectamos que varios dispositivos fueron afectados por
una falla comtin. Algunos DUTs manifestaron impedancias demasiado altas
para ser alimentadas por LabOSat. La ruptura de la conexién eléctrica parece
una suposicion correcta al comprobar que los materiales de la triple interfaz
poseen diferentes coeficientes de dilatacién térmica. A pesar de haber ensa-
yado los encapsulados para su aplicaciéon en LEQO, para poner a prueba esta
hipétesis debemos llevar adelante més ensayos. Particularmente es necesa-
rio evaluar al encapsulado mediante un ciclado térmico prolongado en vacio.
Dependiendo del resultado de la prueba, podremos determinar qué factor

modificar del proceso de empaquetamiento.

Como comentario adicional, aqui presentamos los resultados de solo 1 de
las 5 misiones enviadas a LEO con dispositivos de RS, NuSat-1. Lamenta-
blemente, la misién a bordo de NuSat-2, creemos que fue afectada por un
exceso de tension durante la integracion al satélite inhabilitando la comuni-
cacién con el MCU. La misién a bordo NuSat-3 (COSPAR ID: 2017-034C)
se encuentra enviando informacién en forma diaria pero sus resultados no
han sido incluidos en este trabajo de Tesis. Finalmente, el equipo esta a la
espera de los datos que arrojen los experimentos de RS y dosimetria de los
nuevos satélites Ada y Maryam (NuSat—4 y 5) luego de su puesta en marcha.
Estos dos satélites de 39 kg fueron lanzados desde Jiuquan, China en un
cohete Longmarch 2D el 2 de febrero de 2018 (COSPAR ID: 2018-015D y
2018-015K, respectivamente). La diferencia con respecto a otras misiones es

un aumento en la cantidad de dosimetros para tener mayor estadistica en las
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mediciones de TID y una mayor cantidad de dispositivos de RS configurados

para pruebas de endurance.
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Capitulo 11
Conclusiones parciales

En primer lugar, logramos desarrollar integramente, desde el disenio hasta
la implementacién, un controlador portatil, liviano, de tamano reducido para

operar en ambientes hostiles.

Para el desarrollo del controlador LabOSat fue fundamental la experiencia
adquirida con MeMOSat. Los mddulos electréonicos ensayados en las misién
MeMOSat nos permitieron ganar confianza en el diseno y comprender las

mejoras que debiamos implementar.

Conseguimos ensayar celdas ReRAM en LEO gracias al controlador La-
bOSat. Observamos cualitativamente que los dispositivos se comportan como
lo hacen en los entornos controlados de laboratorio. Las condiciones de opera-
cién en LEO, temperatura y baja dosis ionizante anual, resultaron no afectar
al desempeno del dispositivo. Por el contrario, identificamos que el bajo ren-
dimiento (endurance) podria estar relacionado con el estimulo configurado
en LabOSat.

Al igual que MeMOSat, la caracterizacién del controlador LabOSat y
las misiones presentadas aqui nos permitiran seguir perfeccionando el disenio

para futuras aplicaciones.

Junto con la bibliografia existente, nuestros resultados obtenidos en en-
tornos con radiacién ionizante sugieren que los dispositivos de RS basados

en TiO, son excelentes candidatos para aplicaciones con presencia de radia-
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cion ionizante. La implementacién de estos dispositivos en medicina nuclear
o la industria aeroespacial por ejemplo, dependen de la integracién con la
tecnologia actual radhard CMOS.

En conclusion, en esta Parte de la Tesis alcanzamos los objetivos pro-
puestos al comienzo del trabajo. Logramos caracterizar dispositivos de RS
en entornos con radiacion ionizante gracias al desarrollo de un controlador

dedicado, LabOSat.



Conclusiones generales

En este trabajo de Tesis logramos nuclear los dos temas centrales propues-
tos: logramos caracterizar los dispositivos de RS basados en TiO, mejorando
su proceso de fabricacién. La caracterizacion se realizé tanto en entornos
controlados de laboratorio como bancos de laboratorio o instalaciones con
radiacién ionizante asi como también en orbitas de baja altitud. La caracte-
rizacién en ambientes hostiles fue posible gracias al desarrollo de un contro-

lador dedicado, LabOSat.

Partimos de un sistema de Au/TiO,/Al conocido por el grupo previa-
mente y estudiamos la fisica del dispositivo comprendiendo los mecanismos
de conduccién involucrados. Investigamos los motivos de la variabilidad y
determinamos su relacion con los métodos de fabricacion asociados a su cons-
truccién. Luego, estudiamos diferentes alternativas para mejorar el proceso
completo de fabricacién y conseguir un mayor rendimiento en la produccion

de muestras.

Con los nuevos dispositivos fabricados buscamos entender el impacto de
algunos parametros de fabricacién sobre el comportamiento de los disposi-
tivos. Particularmente, analizamos el impacto del area y la concentracion
de oxigeno en el electroformado, el mecanismo de conduccién, la energia de
activacién y la capacidad del dispositivo. Al mismo tiempo, estudiamos su

tolerancia a la radiacion.

La necesidad de ensayar dispositivos de RS en ambientes con radiacion
ionizante motivé el diseno, desarrollo y caracterizacién del controlador de-
dicado. El espacio reducido, la limitacién en el peso del instrumento y el

requisito de realizar mediciones remotas condujo a la creacion de MeMO-
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Sat y su sucesor, LabOSat, la plataforma electrénica portatil compatible con
tecnologia satelital CubeSat y fabricada con componentes COTS. Demostra-
mos que con LabOSat pudimos registrar el comportamiento histerético de

los dispositivos fuera del laboratorio.

Para ensayar los componentes con LabOSat en ambientes agresivos fuera
del laboratorio, establecimos un proceso de empaquetamiento que nos permi-
ti6 colocar los dispositivos en el controlador. Disenamos dos protocolos segin
el acabado del pad de la estructura del dispositivo. Los exitosos protocolos
permitieron realizar las conexiones eléctricas entre las muestras y LabOSat
pudiendo asi medir su respuesta en distintos entornos con radiacién: bajo un
haz de protones, bajo un haz de neutrones y en o6rbitas de baja altitud a

bordo de microsatélites.

Como conclusion principal podemos mencionar que hemos comprendido
la fisica subyacente a los dispositivos de RS basados en TiO,, hemos supera-
do los inconvenientes de fabricacién presentados por los dispositivos y hemos
desarrollado exitosamente un controlador para la caracterizacién de dispo-
sitivos de RS en ambientes hostiles. Dicho controlador presenté tolerancia
a fluencias acumuladas elevadas y dosis totales altas, mayores a las encon-
tradas en misiones de 3 yr en LEO con un blindaje de 10 mm de Al. Esta
caracteristica allana el camino para la caracterizacion de otros componentes

de 2-t 0 3-t en entornos con radiacién ionizante.

Perspectivas

A lo largo de este trabajo de Tesis, hemos mencionado algunas de las
problemaéticas encontradas durante la caracterizacion tanto de las muestras
como del controlador. A partir de las discusiones hemos ideado una serie
de soluciones a estos problemas. Concretamente, en el caso de las muestras,
el diseno de una méscara de cuarzo nueva de campo oscuro permitird la
fabricacion de dispositivos con rendimiento de produccion mayor que con
campo claro. Ademas, la nueva mascara cuenta con un diseno que facilita la
interconexién de dispositivos mediante la colocaciéon de una barra metalica

que reduce los pasos subsiguientes en el empaquetamiento de dispositivos en
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encapsulados comerciales (menos cantidad de soldaduras).

Uno de los desafios a corto plazo sera la simulacién de los mecanismos de
conduccién de los circuitos equivalente para corroborar los resultados presen-

tados y las hipotesis sobre los mecanismos de conduccion a altas tensiones.

En paralelo al trabajo de Tesis, en los ultimos anos el grupo ha enfoca-
do sus esfuerzos en el diseno de circuitos integrados dedicados a controlar
dispositivos de RS. Particularmente, se estan estudiando diferentes disenos
de selectores de dispositivos (diodos y transistores), circuitos de lectura del
estado remanente basados en comparadores y fuentes de corriente y tension
integradas con limitacion. Estos desarrollos apuntan a la integracion de los

dispositivos presentados en este trabajo (u otros).

Por otro lado, a partir de las discusiones hemos ideado una serie de so-
luciones a los problemas presentados por el controlador. Algunos de ellos
implican una modificaciéon o agregado al circuito actual de LabOSat. Repa-
sando algunas tenemos, la regulacion de tensién en dosimetria, estabilizacion
en temperatura de la tension de referencia, modificacién del subsistema de
medicion de la SMU, implementacion de una fuente de alta tensién y otra
serie de modificaciones menores que tienden a mejorar el manejo de LabO-
Sat como instrumento de banco de laboratorio (implementacién de LEDs

indicadores y conector de alimentacion externa).

Otra de las mejoras ya fue implementada en las nuevas misiones en LEO:
el aumento en la cantidad de dosimetros on-board y off-board. Esperamos
que los resultados nos brinden informacion de la distribucion de TID en
puntos alejados de la zona blindada de LabOSat para evaluar la posibilidad

de realizar experimentos con mayor dosis en esas posiciones.
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Tabla A.1: Cuadro comparativo de tecnologias de memoria. Caracteristicas de los dispositivos de memoria y almacenamiento demostrados
al 2015. F': pitch o Feature size, tamano de la menor dimension en la que se puede definir el dispositivo mediante el proceso de fabricacién
de esa tecnologia. Fuente: [16, 9].

ReRAM Flash DRAM | MRAM | PCRAM | FeRAM
Bipolar Bipolar de NAND | Stand-alone
filamentaria interface

Arquitectura 1T1R 1T1IFG 1T1C 1TIMTJ | 1TIPCR | 1T1FeC
Pitch, F' [nm] 5 40 16 36 65 45 180
Area de la celda [F?] 4 4 4 6 20 4 22
At lectura - - 0.1 ms <10 ns 35 ns 12 ns 40 ns
At escritura/borrado <1 ns 10 ns 1/0.1 ms <10 ns 35 ns 100 ns 65 ns
Retencién 3000 h (150 °C) | 1 m (85 °C) 10y 64 ms >10y >10y 10y
Ciclos de operacién 102 1012 10° >106 >108 10° 10
Voltaje de lectura [V] 0.1-0.2 0.5 4.5 1.8 1.8 1.2 1.3a3.3
Voltaje de escritura [V] 1-3 <3 15 - 20 2.5 1.8 3 1.3a3.3
Potencia de escritura [/bit] 115 £J <1pJ 0.4 £J 4 1] 2.5 pJ 6 pJ 30 £J

SS["B.ISII@% S9UOISN[OUO))

jXé



Apéndice B

Adhesion del film de TiO

sobre Au

El objetivo de este Apéndice es mostrar porqué sucede la estabilidad

mecanica del dispositivo cross-bar.

En el proceso de fabricacién del Capitulo 5 construimos los dispositivos
cross-bar donde la interfaz del BE es Au/TiO,. Sin embargo, tal como mues-
tra la Figura B.1 la adhesién entre estos dos material es pobre. Asimismo,
hemos realizado depdsitos multicapa de Ti/Au/TiO2/Al a oblea completa y
los sometimos a un bano de acetona en un sonicador de ultrasonido durante
10 min observando la remocién completa de las capas superiores de TiOy y
Al. Esto no es novedad ya que el Au debe depositarse con un buffer y por eso
hemos empleado peliculas de Cr o Ti de bajo espesor al crecer el BE sobre
el Si0Os.

El proceso de fabricacion del Capitulo 5 se vale de la buena adhesién
que existe entre el SiO, y el TiO,. La uniéon entre estos dos compuestos se
produce gracias al puente oxigeno Si-O-Ti de la interfaz y se hace mas robusta
si existe interdifusion entre las estructuras de ambos éxidos [169, 170]. De
esta forma, se produce una estructura tipo puente entre ambos lados de la
barra del BE que promueve la estabilidad mecéanica del dispositivo. En la
Figura B.1 se muestra lo robusta que es la estructura tipo puente al ser

danada manualmente con una pinza.
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Figura B.1: A) Oxido de titanio sobre 6xido de silicio, excelente adhesién, no se encuen-
tra dafiado. B) Oxido de titanio desprendido del oro, mala adhesién. C) Stack TiO,/Al
removido por mala adhesién y el exceso de fuerza desprendié también al oro dejando al
cromo expuesto.



Apéndice C

Esquematico de LabOSat

Las siguientes paginas contienen los esquemas de los circuitos de LabO-
Sat.
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Apéndice D

Caracterizacion en temperatura

de componentes COTS de
LabOSat

La caracterizacién de los componentes COTS del médulo de mediciéon la
realizamos utilizando el equipo Keithley SCS-4200 y un base térmica Tem-
ptronics TP0315A dentro de una caja de faraday. Los componentes carac-
terizados fueron diodos zener MMSZ5223BT1G C3 fabricados por On Se-
miconductor y amplificadores operacionales OPA2735 de Texas Instruments.

La topologia del médulo se puede ver en la Figura 8.6c.

Como se menciond, durante el satisfactorio ensayo C la respuesta de la
SMU fue inesperada. Observamos que a partir de 75 °C precisamente el
moédulo de medicion de la SMU comienza a reportar canales de ADC de sa-
turados. Para mostrar el comportamiento graficamos tres mediciones sobre
el mismo dispositivo de control a diferentes temperaturas. En la Figura D.1a
podemos ver la tension calcula en el nodo Vie.s a partir de lo reportado
por LabOSat. Las mediciones corresponden a excitar con la fuente de alta
corriente a una resistencia de pelicula gruesa de 1 k) (configuracién expe-
rimental a la derecha del gréfico). Del grafico, podemos apreciar la tension

aplicada sobre el dispositivo a ~44 °C (curva sélida azul). A esa temperatu-
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ra la SMU funciona como es esperado!. La deriva en tensién que se observa
cerca de los 10 V se debe a la saturacién del amplificador operacional. Luego,
al aumentar la temperatura durante la medicién, llegando a los 76 °C (curva
rayada naranja), la SMU selecciona para reportar el canal del seguidor. El
valor reportado de tensién indica que se encuentra casi saturado. Aproxi-
madamente, entre 76 y 80 °C, la SMU selecciona para reportar el canal del
seguidor y luego, mas alla de 80 °C, reporta el canal del amplificador casi

saturado (curva punteada verde).

10 /h““~*—__,/-/’——— 43.8 °C
— / 75.9 °C
Z 8 L 85.0 °C
o) /
o /
© / Atenuador
S 61 / Isource
L / v Rs
© / meas
L‘),) 4_ ll.". D
© /3 1 U| Rput
v 2_/ S , = T
> : Seguidor \ R4
/ Amplificador *

0+ . . : .
0 1000 2000 3000 4000
Tiempo [ms]

(a) (b)

Figura D.1: (a) Voltaje calculado en el nodo Vj,e.s a partir de las mediciones reportadas
por LabOSat sobre el dispositivo de control. Se marcan los dominios en tensién de cada
rama del médulo de medicién. (b) Configuraciéon de LabOSat durante la medicién. Rpyr
=1kQ.

La explicacion de este fendémeno radica en la conjuncion del criterio de
seleccién del canal de ADC elegido y el diseno del médulo de SMU. Como se
menciond previamente, la topologia del médulo impone una limitacién en el
voltaje de entrada del ADC. Tomando de ejemplo la rama del seguidor del
modulo de medicion, cuando Vi,e.s excede los la tension de ruptura del diodo,
el zener comienza a conducir con una resistencia dindmica extremadamente

baja y fija la tension en la entrada del ADC. En la Figura D.2a mostramos

'Recordemos que el criterio es seleccionar la medicién del canal de ADC de méxima
amplificacién no saturado.
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la respuesta I-V variando la temperatura de los diodos que usa LabOSat.
El grafico se enfoca particularmente en la region de ruptura que es la de
interés. Podemos observar que el voltaje de ruptura disminuye al aumentar
la temperatura, como se espera que ocurra en junturas de Si pn debido al
tunneling [27]. A partir de estas curvas, y teniendo en cuenta la limitacién
nominal en corriente del opamp a temperatura ambiente, trazamos V vs.
T a 20 mA (recuadro) que muestra un corrimiento de 210 mV. Es decir, al

aumentar la temperatura, el diodo contribuye al corrimiento de la tensién en

la entrada del ADC.

Luego, medimos una rama completa del médulo de medicion tal como se
muestra en el inset de la Figura D.2b. Usando la configuracion del seguidor,
forzamos en la entrada V;, tensiones de 0 a 12 V y medimos la corriente de
salida a través del diodo zener. Como puede verse en la figura, la corriente
de salida sigue la curva del diodo hasta que se alcanza la méaxima corriente
de salida del opamp. Luego, como el voltaje de entrada va mas alla de Vy
a esa corriente, el propio calentamiento de la configuracion baja el nivel de

corriente lentamente a un valor estable.

Al examinar la respuesta en temperatura de la rama completa, se vis-
lumbra el comportamiento extrano que presenta la SMU a temperaturas
elevadas. La corriente maxima que el opamp puede entregar depende de su
temperatura. A mayor temperatura, menor corriente, tal como indica la fle-
cha blanca. Al mismo tiempo, como el zener se encuentra conduciendo en
inversa, la corriente que circule a través de él determinard el voltaje en la
entrada del ADC. Esto se grafica en la Figura D.2c. En otras palabras, el
voltaje medido en la entrada ADC es igual al voltaje de salida del opamp,

i.e. V7 a la corriente maxima de opamp.

Al mismo tiempo, este efecto debemos sumarlo al corrimiento de Vygr.
En la Figura D.2d mostramos estos dos efectos juntos. La tension de salida
del operacional sobre el zener es la tension de entrada del ADC y como la
tension de referencia del ADC también depende de la temperatura, el efecto
conjunto en algtin rango acotado de temperatura puede verse enmascarado.
Atn asi, la tensién de referencia tiene una deriva menos intensa que el par

zener-opamp.
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Figura D.2: Dependencia de la temperatura de curvas tipicas de corriente/tensién para
diferentes componentes. (a) Comportamiento del diodo zener para diferentes temperaturas.
A temperaturas mds altas (curvas rojizas) las tensiones de ruptura resultan més bajas en
valor absoluto. Inset: ajuste lineal (linea roja) de Vz(20 mA) vs. temperatura. (b) Corriente
de salida del opamp con el zener como carga. (c¢) Opamp: corriente de salida maxima en
funcién de la tension a la salida. La escala de temperatura, eje superior, no es lineal.
(d) Voltaje de entrada del ADC (igual al voltaje de salida del opamp) en funcién de la
temperatura.

Por 1ltimo, queda comentar que existen varias opciones para mitigar este
efecto. Por un lado, es posible aplicar un umbral fijo Vi, por software para
las mediciones del ADC. Es decir, en vez de fijar la saturacion del ADC
en 4095 cuentas (= Vggr), podemos configurar via firmware la saturacién a
3500 cuentas por ejemplo (= 0.85Vggr ~2.1 V). El limite impuesto tendria
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que contemplar el rango maximo de temperatura que se desea alcanzar. Esta
opcion sacrifica parte del rango dindmico para evitar la saturacién y, por
ende, ocasiona una pérdida de resolucién. Otra alternativa es reemplazar el
par zener-opamp por un conjunto que no se vea alterado por la temperatura.
Particularmente, la variable critica es la respuesta de la corriente de salida en
funcion de la temperatura. La contraparte de esta alternativa es la perdida
de confianza sobre el nuevo conjunto ya que el OPA2735 ha sido ensayado,
caracterizado y utilizado para y en misiones de baja érbita. Por tltimo, la
alternativa que hemos desarrollado y aplicado, es la imposiciéon de un umbral
dindamico a través del firmware. Disenamos una funcién de lazo cerrado para
determinar Vi, tomando como entrada la temperatura del sensor LM74 y
empleamos el criterio de la Ecuacion D.1. Para temperaturas menores a 65, el
umbral es constante. A temperaturas mas elevadas, el umbral es determinado
por una funcién cuadrética que ajusta a la curva Vajq.(T) de la Figura D.2d.

El criterio es representado por la curva verde de la misma figura.

Viar = 4070 T<T, (D.1)
Viar = a2T? + a, T + ag T > Ty (D.2)

donde Ty = 65 °C y a; son coeficientes que depende del ajuste (ay = 0.00528,
a; =-5.67y ap = 4516). Aunque los pardametros ajustados no son enteros, en
la implementacion de firmware fue necesario trabajar con un multiplo de ellos
para evitar el uso de bibliotecas de punto flotante. Particularmente, todos
los coeficientes de la funcién cuadratica se cambiaron por un factor de 10°.
Para obtener el umbral dindmico de saturacién, el factor se usa nuevamente

para dividir el resultado de la ecuacion.
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Apéndice E

Analisis y simulaciones del
diseno de LabOSat

En este Apéndice desarrollamos un analisis sobre del diseno de LabOSat.
A partir de simulaciones estudiamos la respuesta de la SMU y del médulo de
seleccion de direccionamiento durante las pruebas de neutrones y protones.
Las simulaciones se realizar en LTspice sobre los circuitos de la SMU y un

modelo equivalente de carga segiin se controle corriente o tension.

Fuentes de corriente y tension de la SMU

El médulo de medicién y fuentes de corriente y tensién constituyen la
SMU de LabOSat. Entender cémo funciona cada moédulo de la SMU es fun-
damental para comprender su respuesta en ambientes hostiles. En lo que
sigue nos enfocamos tnicamente en el funcionamiento de las fuentes. En la
Figura E.1 presentamos el esquematico. El circuito de las fuentes de tensién
y corriente se divide en tres etapas. La primera etapa, comtn a ambas fuen-
tes, esta asociada al amplificador operacional OP7A que controla la base del
BJT Q1. La etapa que conforma a la fuente de tensiéon continia con el opamp
OP6A y OP6B que amplifican la senal que toman del lazo de realimentacion.
La etapa relacionada con OP7B que regula la base del BJT Q2 forma parte

de la fuente de corriente. Para controlar la salida de las dos fuentes utiliza-
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mos el nodo de entrada DAC1 proveniente del MCU. El rango de tensién de
DACI1 abarca de 0 - VRgr, tipicamente de 0 - 2.5 V.
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Figura E.1: Circuito esquematico de las fuente de corriente y tensién de la SMU de La-
bOSat. Se identifican las llaves Y6A y Y6B en los lazos de realimentaciéon de los opamp
OP7B y OPTA, respectivamente. Vpp = Viup.

La versatilidad de la fuente de corriente para suministrar corrientes altas
o bajas surge gracias a la presencia de las llaves Y6A e Y6B. La apertura o el
cierre de los canales de las llaves modifica las resistencias que se ubican en los
lazos de realimentacién mediante el acople en paralelo de resistencias pasivas.
Asi, al cerrar la llave Y6A en el nodo A se genera el paralelo R67//R49 con
una resistencia equivalente de 5.7 k2. De la misma forma, al cerrar Y6B
entre los nodos BC' se genera el paralelo R1//R65//R66 con una resistencia
equivalente de 47 €. Para la fuente de corriente alta LabOSat cierra los
canales de ambas llaves produciendo una corriente maxima de 23 mA. Para
la fuente de corriente baja el controlador deja ambas llaves abiertas causando
una corriente maxima de 1.31 mA. El control de las llaves se realiza por medio
de un pines GPIO del microcontrolador MSP430. En la Tabla E.1 se resumen

estos valores.



E. Anadlisis y simulaciones del disefio de LabOSat 303

Vale la pena agregar que la fuente de corriente es altamente sensible a
los estados de las llaves. Las variaciones en la R,, de los canales activos

impactan directamente en el rango dindmico de la SMU.

Tabla E.1: Resumen de la configuracion de la fuente de corriente alta y baja. Estado de
las llaves y rangos. ON: cerrada (3.3 V). OFF: abierta (0 V).

Fuente  Rango Rglc Rél Y6A Y6B

Alta  23.0mA 47Q 57k ON ON
Baja 1.31mA 1009 47kQ OFF OFF

Por otro lado, si bien la fuente esta ideada para entregar corriente inde-
pendientemente de la carga que fuerce, estrictamente, si depende del DUT.
Esta aclaracién se puede generalizar a cualquier SMU comercial. Sustancial-
mente, este tipo de dependencias nace por la limitacién en potencia de la
electréonica que contiene la SMU. Examinando el esquematico de la Figura
E.1 una vez que el transistor Q2 se encuentre totalmente polarizado, la ten-
sién en el colector no podra ser mas que V(?Q =Vop—Vp1 =Vpp — V& =11
V donde Vpp = Viup = 12 Vy Vg = 1 V segtin su hoja de datos. Es decir, la
potencia de la fuente de corriente estd limitada principalmente por la tension
de alimentacion y, por ende si saturamos Q2, al aumentar la carga dismi-
nuird la corriente. Por supuesto, al disminuir la tensién de la entrada DACI,
disminuimos la corriente que inyecta la fuente y, en consecuencia, LabOSat
podra forzar cargas dentro de un rango mas amplio. Estas observaciones se
pueden apreciar en la Figura E.2 donde simulamos la fuente de corriente con
una carga variable puesta a tierra. En el grafico, mostramos las dos curvas de
méxima corriente para la fuente de alta y baja (curva sélida azul y punteada
naranja, respectivamente) y varias curvas donde mostramos que al disminuir

DACI1 podemos excitar cargas mayores.

La relacién inversa mencionada en el parrafo anterior queda en evidencia
al observar las curvas en escala logaritmica. La pendiente igual a -1 corrobora
la limitacion en potencia, a medida que aumentamos la carga en una década,

la corriente disminuye exactamente en un orden de magnitud.
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Figura E.2: Corriente entregada por la fuente sobre una carga variable. En la leyenda
indicamos la fuente de corriente alta o baja y la tensién de DACI1 configurada en la
simulacion.

Comportamiento de LabOSat durante la irradiaciéon de protones

Durante la irradiacion con protones comentada en la Seccién 10.2, La-
bOSat present6 dos fallas: una en el subsistema de medicién de tensién de
alimentacion y la otra en las fuentes de corriente y tension. Si bien el contro-
lador fue protegido con un blindaje de Al de 2 mm de espesor, el subsistema
que supervisa la tensién de alimentaciéon quedd completamente expuesto y
parte de la SMU se vio afectada por la dispersion del haz en el borde del blin-
daje. En consecuencia, el médulo SVS estuvo operativo tinicamente cuando
las fluencias fueron relativamente bajas. Luego de la irradiacién, compro-
bamos eléctricamente que el amplificador operacional OP10B que utiliza el
modulo fue danado de tal forma que la tensién sensada no era proporcional
a la Vi,p. Al mismo tiempo, las fuentes de corriente de la SMU sufrieron un
dano gradual durante la irradiacion. La Figura E.3 condensa la informacion
de cémo evolucionaron las fuentes de corriente alta y baja. Las Figuras E.3a
y E.3c nos muestran cémo cambia la calibracién de la corriente entregada en
funcién de las cuentas del DAC1. Mientras que las Figuras E.3b y E.3d nos
indican como fueron los cambios en la calibracién en funcién de la fluencia

acumulada para diferentes cuentas de DAC1. Las curvas de evolucién de la
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calibracién nos muestran la mismo informacion que las otras figuras pero de

tal forma que podamos entender como se transforma cada cuenta de DACI.

En primer lugar, podemos decir que las curvas las Figuras E.3a y E.3c
no varian con una tendencia mondtona sino que, la pendiente de la rela-
cién, primero aumenta y luego disminuye. Para bajas fluencias acumuladas
se mantiene la calibracién original (curva sélida roja), luego, gradualmente
va aumentando (curvas marrones) y, finalmente, la relacién cae a una pen-
diente menor que la original (curvas verdes). En segundo lugar, las curvas
de evolucion nos permiten observar que inclusive la fuente de corriente alta
pierde la relacion de proporcionalidad. Esto se puede apreciar, en los inter-
valos de irradiacién 5 y 6 donde préacticamente 411 cuentas (tridngulo verde)
aplica la misma corriente cuando los otros dos pulsos aplicados con 137 y 274
cuentas si aumentan en proporcion. El caso de la fuente de corriente baja es
aun peor. No solo observamos un efecto similar entre los intervalos 5, 6, 7 y
8 sino que debido a que se alcanza la saturacion de la SMU y la corriente

entregada a 4095 cuentas resulta menor que a 2730 cuentas.

Gracias a los dispositivos de control de LabOSat podemos entender cémo
varia su SMU. La pregunta que nos queda por responder es qué componente
produce esta alteracion en el desempeno del subsistema. Motivados por esta
pregunta, luego de la irradiacién, realizamos una inspeccion eléctrica de los
componentes de la SMU. Particularmente, nos enfocamos en caracterizar las
llaves de la fuente de corriente debido a su indirecta exposicién (haz disper-
sado) e injerencia sobre los rangos de la fuente de corriente. Estudiamos la
resistencia equivalente producida en el nodo BC' (acople de Y6A) y el nodo
A (acople de Y6B) marcados en la Figura E.1. Procedimos con la inspeccién
aislando las porciones del circuito del resto de LabOSat. Las mediciones fue-
ron realizadas con la SMU de un Keithley 2400 controlando tensién mientras
alimentamos al controlador con 12 V y modificamos el estado de las llaves
ADG5412 entregando 0 V (OFF) y 3.3 V (ON) en sus puertos de seleccién.

Por un lado, pudimos observar que la resistencia equivalente producida
por la llave Y6A entre los nodos BC resulta invariante frente al cambio
de estado de la llave. Ya sea cerrada (ON) o abierta (OFF) el equivalente
registrado es (63.7 £ 0.1) Q. Esto quiere decir que la SMU pierde el grado



E. AnAdlisis y simulaciones del disefio de LabOSat 306

10—
— 0.00e+00 - 2.95e+11 o 137 )
-4 2.81e+09 -@- 8.57e+11 4
4 @ 2.06e+10 -@- 2.55e+12 + m 274 4 13 LE)
—_ -¥- 8.08e+10 --+- 5.19e+12 . — A 411 107 2
< <A 2.95e+11  -3¢- 8.07e+12 < ! ©
€ 31 -« 295e+11 -9 8.07e+12 £3 Protones A A ko]
= | b 2.95e411 8.07e+12 o = .|, 1012 ©
0] M- 2.95e+11 8.07e+12 | 0] =]
-E’ -@- 2.95e+11 -~ 8.07e+12 .- -'E I
2 Q 2 n 11 D
g = " 101 ©
fusy fus @
o o o) A A A ©
o1 “1 Oo---lolo'g
..... 600 g
01— 0 100
0 100 200 300 400 -1234-- - - - 5678--- -
DAC1 Intervalo de irradiaciéon
(a) Fuente de corriente alta. (b) Evolucién de fuente de corriente alta.
10 10 1014
—— 0.00e+00 o 1365 |
o2 A
[$ o m 2730 L S S
81-¥ so0setl0 81 A 4095 © o 1013 ©
- -A 2.95e+11 —
< € 2950411 < —— Protones o ' ©
E -p- 2.95e+11 E K
— 61-m 295e+11 - — 6 o) 1012 ©
(0] ’ Q 3
= + €
c 4 i S A AA 11 3
() . X
£ Y s £ 4 s 81003
‘6 ¢ 807e+12 | o o 99
O 2% e O 105
~or- B.0Te+
I 8.07e+12 2 10 C
gt e ey g
0 o Il K S S B S S S S -
0 1000 2000 3000 4000 -1234- - - - - 5678--- -
DAC1 Ndmero de intervalo
(c) Fuente de corriente baja. (d) Evolucién de fuente de corriente baja.

Figura E.3: Comportamiento de las fuentes de corriente alta y baja durante el experimento
de irradiacién con protones de dispositivos de TiO;. Las curvas de calibracién fueron
obtenidas de las mediciones realizadas por LabOSat sobre un dispositivo de control de
1 k. (a) y (¢) Curvas de calibraciéon Corriente vs. Cuentas de DACI a lo largo del
experimento. (b) y (d) Evolucién de la corriente entregada para las cuentas de DAC1

“U, "

configuradas tras cada intervalo de irradiacién. La marca “x” indica que se ejecuté un
Test Estandar sin irradiaciéon previa.

de libertad introducido por ese porcién del circuito. Asimismo, asumiendo
que la resistencia equivalente que produce Y6B en el nodo B se mantiene
constante, la fuente de corriente baja expande levemente su rango (simulacién

no mostrada aqui).

Por otro lado, notamos que la curva I-V del canal de la llave Y6B, ubi-
cada en el nodo A, diferia significativamente de lo caracterizado en nuestro
laboratorio en la Seccién 9.2. Los datos registrados se pueden contemplar en

la Figura E.4a. La primera apreciacion que podemos hacer es el aumento con-
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siderable de la resistencia. La misma diferencia de potencial aplicada sobre
el canal produce una corriente un orden de magnitud menor luego de haber
sido afectada por la radiacion. La segunda apreciacién es sobre el estado de
la llave. Cerrar o abrir el canal no produce ningin impacto en la llave sugi-
riendo la posibilidad de que la radiacion ionizante haya danado el circuito del
driver del canal. Como ultima apreciacion mencionamos que para tensiones
mayores a 1 V la derivada de la curva es practicamente nula, indicando que
el canal pasa a estar abierto. Como resultado de estas alteraciones, la resis-
tencia equivalente en el nodo B no cambia frente a los cambios de estado de
la llave y, ademas, depende de la tensién aplicada como puede verse en la
Figura E.4b. Alli, podemos ver que R, adquiere los valores esperados para
tensiones menores a 0.4 V pero que al aumentar la tensién la llave comienza

a abrirse gradualmente, independientemente de su estado, produciendo una
Req = (43.6 £ 0.1) kQ.

Las observaciones sobre Y6B sugieren que la SMU posee ahora una fuen-
te de corriente no lineal con la entrada de DACI. Es decir, la tension en la
entrada no inversora copiada por el opamp OP7A condiciona el valor de la
resistencia equivalente del nodo A haciendo que la fuente de corriente varie
de manera no lineal con el DAC1. Esto es posible observarlo en la Figura E.4c
donde mostramos la simulaciéon de la fuente de corriente con la resistencia
equivalente del nodo A variable con la tension y la carga del nodo BC' fija en
63.7 Q). La resistencia equivalente del nodo A fue ajustada por una ecuacién
sigmoidal Req(V) = co/{1+exp[—k(V — x0)]} +yo con k = 12.5 V71 24 =
0.54 V, yo = 4.8 kQ y ¢g = 38.5 k2. La respuesta de la fuente la simulamos
sobre una carga de 1 k) en todo el rango de DACI. La figura muestra cémo
la calibracién original entre corriente entregada y cuentas de DAC1 configu-
radas pierde vigencia ya que se ven modificados los limites y la SMU pierde
linealidad. Los puntos abiertos graficados son los registrados para la fuente
de corriente alta y los puntos cerrados para la fuente de corriente baja. La
discrepancia entre la simulacién y las mediciones puede estar relacionada con
la falla de otros componentes de la fuente como amplificadores operacionales
o los transistores BJT. Por ejemplo, en el caso de los BJT, el transistor Q1
estuvo tan expuesto como la llave Y6. El estudio sobre la dosis acumulada en

transistores BJT presentado por Chee et al. en [171] muestra que la ganancia
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Figura E.4: Inspeccién eléctrica de la llave Y6B. (a) Curva I-V del canal caracterizado
sin irradiar (curva verde rayada) junto con las curvas registradas luego de la irradiacién
(curvas sélidas) en los estados abierto (ON) y cerrado (OFF). (b) Resistencia del paralelo
entre R9 y la llave + R67 luego de irradiado. Las curvas de los estados ON y OFF' luego
de la irradiacién practicamente se superponen. El paralelo que produce la llave cerrada
en condiciones normales (sin irradiar) no depende de la tensién aplicada sobre el canal.
La curva negra punteada es una funcién sigmoidal que representa la dependencia con la
tension. La curva gris punteada es el limite de 47 k. (c¢) Salida simulada de la fuente de
corriente sobre una carga de 1 k) con la resistencia del nodo A que depende de la tensiéon
segln la funcién sigmoidal. Los puntos abiertos corresponden a los 3 valores de corriente
registrados por el dispositivo de control de la fuente de alta corriente de la Figura E.3b.
Los puntos cerrados corresponden a los del dispositivo de control de la fuente de baja
corriente de la Figura E.3d.

de los BJT decrece al aumentar la TID acumulada. Considerando que este

efecto pueda manifestarse en Q1, tendriamos una disminucién en la caida de
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potencial sobre R, del nodo A que aumentaria la corriente que entrega la
uente. De todas formas, para confirmar esta sospecha es necesario realizar
fuente. De todas f , fi t h 1

nuevos experimentos.

En resumen, durante el experimento LabOSat deja de tener dos fuentes
de corriente y pasa a tener una tnica fuente de corriente que evoluciona en el
tiempo. No es posible determinar la fluencia acumulada que soporta la SMU
debido a que el haz de protones fue dispersado por el blindaje. Si podemos
afirmar que las mediciones realizadas por LabOSat sobre los dispositivos son
confiables hasta el cuarto intervalo de irradiacion inclusive. Luego del quinto
intervalo, a partir de este andlisis, es posible corregir solo una parte de las

curvas I-V de los DUTs bajo fluencias acumuladas elevadas.

En la siguiente tabla se detallan los flujos y fluencias presentes en este

experimento.

Tabla E.2: Intervalos de irradiacién sobre dispositivos ReRAM de TiOs controlador por
LabOSat. Especie: protones de 10 MeV en Tandar CAC-CNEA.

Intervalo Duracion Flujo Fluencia Fluencia
acumulada

[s] [p/cm?s] [p/cm?] [p/cm?]

1 9 3.12-108 2.81-10° 2.81-107
2 54 3.30-108 1.78-1010 2.06-1010
3 180 3.34-108 6.02-1010 8.08-1010
4 600 3.57-108 2.14-10'" 2.95-101
5 600 9.36-108 5.62-101 8.57-1011
6 600 2.81-10? 1.69-10"2 2.54-1012
7 605 4.37-10° 2.64-1012 5.19-1012
8 600 4.81-10° 2.88.10'2 8.07-10"2
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Apéndice F

Simulaciones sobre flujos de

particulas en LEO

Las simulaciones con la herramienta SPENVIS nos permitieron calcular
los flujos de las particulas ionizantes en LEO en funcién la energia ¢(FE).
Para ello la herramienta implementa modelos numéricos para determinar los
flujos y fluencias de las particulas ionizantes que se encuentran en diferentes
tipos de érbitas LEO, MEO y GEO. Estos modelos numéricos interpolan las
mediciones de una gran base de datos elaborada durante las tltimas décadas
[172]. Como ya mencionamos, las especies que estédn presentes alli son pro-
tones y electrones atrapados, protones y otros iones pesados provenientenes
del Sol, rayos césmicos y los fotones de bremsstrahlung producidos por estas
particulas en los materiales que coloquemos en orbita. En nuestras simulacio-
nes utilzamos el modelo ESP-PSYCHIC total fluence para calcular los flujos
de protones e iones pesados de erupciones solares, AE-8-MIN y AP-8-MIN
para calcular los electrones y protones atrpados en los cinturones de radiacion
de Van Allen. Todos estos modelos fueron desarrollados por la Administra-
cién Nacional de la Aerondutica y del Espacio estadounidense (NASA). El
sufijo MIN hace referencia a la actividad del sol. La actividad solar posee
un periodo de 11 anos. La herramienta SPENVIS permite simular los dos
casos limites en un minimo o maximo de actividad solar, es decir, mayor o

menor flujo de particulas, respectivamente [173|. La diferencia entre las si-

311



F. Simulaciones sobre flujos de particulas en LEO 312

mulaciones ejecutadas para MeMOSat y LabOSat radica, entre otras cosas
como parametros orbitales (reportados en los Capitulos), en la actividad so-
lar. Para el primer caso utilizamos una actividad solar alta [174] mientras
que para el segundo caso, baja, segin informa la Administracién Nacional
de Océanos y Atmdsferas estadounidense (NOAA). Por tltimo, a pesar de
contribuir poco al flujo total, simulamos el flujo de GCR mediante el modelo

ISO 15390 desarollado por la Universidad de Lomonosov Moscow.

Una vez que SPENVIS posee los flujos de las particulas ionizantes emplea
simulaciones de Monte Carlo para calcular rangos de penetracién y dosis ab-
sorbidas. Particularmente, utiliza el algortimo ShielDose-2 [175] desarrollado
por la NASA. Este algortimo, mediante la Ecuacién 2.3, calcula la dosis to-
tal acumulada sobre un material objetivo. La simulacién permite colocar el
material objetivo detrds de otro material absorbente (blindaje) que frene la
radiacién incidente. Por ejemplo, podemos calcular la dosis absorbida por un
volumen de silicio detras de un blindaje de aluminio. ShielDose-2 implementa
la férmula de Bethe y datos experimentales para calcular stopping powers de
diferentes materiales y compuestos en un amplio rango de energias. ASTAR,
PSTAR, ESTAR y SRIM utilizan enfoques similares para calcular stopping

DOWETS.

Estos programas junto con los algoritmos que modelan flujos y fluencias
en Orbitas terrestres son integrados en la herramienta de simulacién SPEN-
VIS [172] para calcular dosis absorbidas en diferentes sistemas espaciales
(satélites, vehiculos, etc.) que orbitan la Tierra. En los Capitulos 9 y 10 de
este trabajo, utilizaremos estos programas para obtener fluencias de los ex-
perimentos en los laboratorios y en LEO asi como también TID en las 6rbitas

de baja altitud donde operan nuestros dispositivos ReRAM controladas por
LabOSat.

Para mayor informacién detallada sobre los modelos y su implementa-
cién debemos recurrir a lareferencia [172] y la documentacién disponible en

https://www.spenvis.oma.be/help/system/toc.html.
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Abstract—In this work the characteristics and performance
of LabOSat platform to carry out experiments over electronic
devices in aggressive environments are described. Configurable,
portable, low weight and low cost are the main features. First
measurements made in our laboratory are presented before
testing in space.

Index Terms—Measurement instrument, portable platform,
space mission, non-linear devices, resistive switching.

I. INTRODUCTION

LabOSat is a universal platform to perform experiments in
harsh environments such as outer space, low pressure - low
temperature conditions or high levels of radiation. LabOSat-
01, the first version of the platform, is designed to harbour
devices to be tested electrically under this kind of conditions.
Inside LabOSat-01, there is a module, called MeMOSat, which
forces with voltage or current customized sweeps ReRAM
non-volatile memory devices and can be easily adapted to
any two-terminal device. Moreover, this module, can run
endurance tests to study how extreme conditions degrade the
memory cells. Its predecessor, MeMOSat-1, is up and running
inside “Tita”, a BugSat manufactured by the argentinian com-
pany Satellogic [1] which is presently in a LEO (Low Earth
Orbit) at approximately 500km.

Nowadays, two boards LabOSat-01 are being integrated on
the new satellites that the company is developing and there
is a third board executing the programmed experiments at our
labs as control sample. Figure 1 shows the board with an inset
of a ReRAM device.

In the following sections, a general description of system’s
hardware and software is given. Then, the capabilities of
the board are explained followed by the description of the
devices measured in this work. Finally, the characterization
of current source and the implementation of LabOSat in the
laboratory are presented. This work is the first step to validate
LabOSat as an instrument platform for performing electronic
measurements in hazardous environments.

II. SYSTEM OVERVIEW
A. Hardware description

The building blocks of LabOSat are depicted in Figure
2. The core of the board is a mixed signal microcontroller
MSP430F1612 (Texas Instruments) which controls all the

Fig. 1: LabOSat-01 board. Inset: encapsulated ReRAM device.

peripherals circuits (blocks) designated to specific tasks. This
microcontroller is frequently used in Low Earth Orbit missions
to drive CubeSats and was tested by NASA [2]. It uses
12-bit DACs outputs to precisely control the voltage or the
current that will stimulate on-board devices. The 12-bit ADCs
inputs are used to measure the response of the DUTs and
other parameters that are periodically checked to guarantee
the correct behaviour of the board. Finally, there are several
addressing pins located at the GPIO ports that are dedicated to
switch between blocks or modes of operation. The following
are the most relevant blocks of LabOSat-01:

To measure temperature we use a LM74 thermometer
(Texas Instruments) which communicates through SPI and is
configured to measure temperatures over 0°C up to 125°C.
Nevertheless, all commercial components of LabOSat are
designed to operate in temperature ranges from -40°C to 85°C.

The dosimeters block, COTS pMOS transistors characteri-
zated as radiation sensor, is designed to measure total ionizing
radiation. This module is crucial for space applications or
measurements inside a particle accelerator for example.

The MeMO block is dedicated to experiments over memory
devices, particularly, devices based on Resistive Switching
phenomena [3] which are expected to work well under big
dose of radiation. Other devices could be embedded such as
non-volatile memories like flash memories.

There is another experiment running inside LabOSat de-
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Fig. 2: Block diagram of LabOSat-01.

pySat

signed to study the performance of transistors. This block
is named XxFET and basically can test any transistor device,
commercial or custom made.

The goal of the last two blocks is to electrically test
devices degradation under hostile conditions. Stimuli to test
devices can be delivered sourcing voltage or current and
controlled with high precision using DAC outputs. When
sourcing voltage, current limitation is possible. As said before,
measurements are made using the ADC inputs and each of
them is preceded by a buffer and an amplifier in order to gain
or attenuate the signal giving wide range measurements and
avoiding out-of-range ADC readings. The MeMO block allows
operation over 28 devices and the xFET block over 6.

The current source circuit was inspired by the current loop
used in the CIAA project [4] and was implemented with
minor modifications to fulfill the requirements of ReRAM
devices. This current block allows LabOSat to perform new
experiments in MeMO module in contrast to its predecesor
MeMOSat-1. When sourcing current, LabOSat can deliver up
to 23mA with a maximum power of 230mW over DUT.

PCB is made of four layers where the outer ones are
ground planes and the inner layers hold the tracks routed with
Manhattan strategy to reduce crosstalk and parasitic capacities.

LabOSat also has an external port to perform MeMO or
xFET remote experiments in a reduced-size board. The board
weights 36g and it’s dimensions are 100 x 100 x 15mm which
makes LabOSat a light-weight and portable platform.

B. Firmware description

When LabOSat-01 is turned on it starts in idle mode, wait-
ing for instructions over SPI communication port (Figure 2).
The firmware is written in C and is programmed to understand
a short set of instructions. Most relevant are described in the
following paragraph.

It’s alive: First but not the most important instruction is
alive?, which asks the board if it is listening to SPI port.
This instruction must be executed until the board answers
alive which could be translated as “I’'m alive, synchronized
and waiting for new instructions”.

Execute Standard Test: The stdTest instruction or Stan-
dard Test routine comprises several steps where supply voltage
of the board (Vpagery), temperature (1), dosimetry (dosimeters’
voltage) and response of ReRAM devices and transistors is
measured. Figure 3 shows the pseudo-code of the Standard
Test routine. This instruction can only be executed once a
day.

stdTest request
if a day has passed then
execute Standard Test
else
do not execute Standard Test
end if

stdTest execution
read dosimetry, Viagery and T'
for each ReRAM in bank 1 do
measure IV or endurance test
end for
read Viqgery and T'
for each ReRAM in bank 2 do
measure [V or endurance test
end for
for each xFET do
measure modulation and output characteristic curve
end for
read Viuyery and T'

Fig. 3: Pseudo-code of Stadard Test request and execution.

How measurements are reported: The sendReport in-
struction requests the last report generated by LabOSat. It
could be the report of a Standard Test or other instruction (not
explained here). The length of the report is informed within
the first bytes making the communication more robust by the
implementation of a timeout.

C. Interface and Communication

All data is saved on microcontroller’s flash memory after
execution. To download, communication through SPI with
sendReport command must be done. The length of the
report depends on the kind of instruction sent and it is reported
within the first bytes of data, inside the header of the report.
The header also contains an identification number of the
board, the report number, the CRC-16 of the report itself,
a time stamp that indicates when the last instruction was
executed and a status byte which indicates errors and logs.
The calculation of report’s CRC-16 is executed to check if
memory or communication was corrupted by a bit flip as a
result of ionizing radiation for example.

The decodification of the report is made with a Python script
which facilitates the reading of the flash data and allows to
see easily if the behaviour of each device differs from last
execution.

The LabOSat-01 is programmed to produce reports of
less than 3 kB because of satellite’s telemetry bandwidth
availability. On Earth, as we want to reproduce same operation
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conditions (except the harsh environment) the report is down-
loaded with an emulated satellite made with an Arduino Nano
using the built-in SPI to USB module and a script written
in Python. The emulation program, i.e. communication and
decodification, is called pySat.

III. DEVICES UNDER TEST

A. Single-bit ReRAMs

The on-board DUTs are tri-layer structures composed of two
metallic electrodes divided by an oxide thin film fabricated at
our laboratories. The studies are focused on non stoichiometric
titanium oxide (TiO2_ ;) and manganite La, ;3Ca;,3MnO3. On
this devices, the Resistive Switching works, taking advantage
of oxygen vacancies inside the oxide cell. When an electric
field is applied it produces the formation of mixed filamentary
structures formed by these vacancies and metal atoms from
the electrodes. This structure reduces the resistance of the
dielectric oxide cell working as a parallel resistance of lower
value. In some cases, depending on the applied field, the
filamentary structure could short circuit the electrodes and
leave the device in a very Low Resistance State (LRS).

The switching between different non-volatile resistance val-
ues or “states” is exhibited when this filamentary structure
is disarmed (or even fused) and formed again. This is ac-
complished by applying voltage or current pulses of opposite
polarity (bipolar Resistive Switching).

Measurement principle: The way we test degradation on
devices is performing IV curves and endurance tests. The first
allow us to study the dynamic response of the cell, precisely
how SET (write) and RESET (erase) process evolve from first
IV curve. The latter let us to understand how degradation
modifies the device’s performance as a memory unit working
in a static way.

The devices can be controlled imposing a voltage or in-
jecting current through it. In the first case, as can be seen
from Figure 4a, the device is in series with a shunt resistance
and the value of V5 is measured to infer the voltage drop
over the device. On the other hand, when current control is
preferred, the device is subjected to the circuit showed in
Figure 4b and V; gives information of the voltage drop over
it. Either the case, the stimuli of the source will depend on
the kind of experiment to be performed and the voltage or
current value imposed by the source is set with the DAC
output of the microcontroller. Each mode is configured with
multiplexers and/or switches that are addressed with GPIO
ports. As sources only apply positive voltage (current) two
switches give the control of the polarity of the devices.

a) Voltage mode: the math to obtain the voltage drop
and the current through the device when the voltage source
is selected is shown in the following equations. The source
sweep (V' 1), parasitic resistances (Rs and R4) and shunt are
known and V5 is measured so Kirchhoff’s law returns:

Tvem = &
R

shunt

Vmem =AV = V+ - ‘/2 - Imem(R3 + R4)

ey
2

\ ay
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Ry
Va
Rshunt

(b) Current source.
Measuring point = V7.

(a) Voltage source.
Measuring point = Va.

Fig. 4: Simplified circuitry when device is being controlled by different
sources. Labels “A” and “B” indicate the connections which select device’s
polarity.

b) Current mode: when current control is selected, the
source sweep (1) and parasitic resistances (R; and Rj) are
known and V] is measured instead. In this case, Kirchhoff’s
law returns:

Imem = I+
Vmem =AV = ‘/1 - Imem(Rl + RZ)

3
“

If polarity is inverted, either current or voltage mode,
current flowing through memory can be considered negative
taking into account the device Bottom and Top Electrodes. In
consequence, voltage drop will be negative too.

Parasitic resistances arise from on-resistance of multiplexers
and switches. Actually, LabOSat uses DG406 and ADG5413,
respectively. Both of them have been characterized on Earth
as a function of supply voltage at room temperature but, in
order to obtain more accurate data, measured temperature
and supply voltage can be used to extrapolate the tabulated
data (datasheets available from Analog Devices and Maxim,
respectevely). As a result, this will improve the estimation of
voltage drops and currents.

As said in Section I, the devices can be subjected to two
different kind of experiments: endurance test and IV test, static
and dynamic response test, respectively.

The Endurance Test concerns application of successive
pulses of opposite polarity in order to achieve a fixed number
of commutations. For example, if the device is in High
Resistance State (HRS) and one commutation is desired to
occur, the test will run applying SET pulses until the transition
to the LOW state takes place. In case of two commutations,
after reaching the LRS, RESET pulses will be applied until
high state is recovered.

The amplitude, duty cycle and period time can be configured
and if the writing pulse (either SET or RESET) is done in
voltage mode also the shunt resistance must be configured.
Between each writing pulse a reading pulse is applied to
measure if the state of the device has changed. Additionally,
the algorithm behind the test requires two preset levels (states
or resistance values) to define a window of operation. Is
desired that each pulse commutate the device between levels
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outside this window but, if is not the case, the number of
tries, i.e. the number of pulses of SET or RESET pulses, can
be augmented.

By the same token, the IV Test can be configured to
stimulate the sample with a current sweep or a voltage sweep.
The sweep is interpreted as a sequence of triangular stimuli,
cast by the number of points (steps) and incremental positive
and negative amplitude. As a result, the triangular sweep, starts
from zero up to the maximum positive amplitude, then to
maximum negative amplitude and back to zero. The maximum
amplitude is defined by the number of steps multiplied by the
incremental amplitude. Polarity of sweep can be set to start
negative or positive. Henceforth, a starting positive voltage
stimuli would be 0 — Vjos — 0 — -Vieg — 0.

The sweep can be configured to read the resistance state
between sweep steps. Also if voltage control is selected the
value of the shunt resistance must be set. When the current
sweep is selected the shunt parameter is ignored.

In addition, as this platform is designed to work under
aggressive environments, storage of measurements is limited
due to restriction in download bandwidth. Because of this, the
number of steps per record is another parameter to set when
IV test configuration comes into play. This parameter is related
with the number of steps to be applied because it determines
how many steps would be recorded.

V — Excitation
* Record

incremental positive
amplitude incremental
negative

amplitude

I—'—l ;'_l
number of positive steps number of negative steps
(8) (7)

Fig. 5: Example of a voltage controlled IV test. Positive stimuli is conformed
of 15 steps (8+7) and the negative of 13 steps (7+6). When second stimuli
starts the device is inverted for the purpose of seeing the stress as negative.
Recording points were chosen to illustrate the possibility of sampling (or not)
the response at maximum stimulus.

To give an example on Figure 5 a voltage sweep of 15 posi-
tive steps (the configured 8 ascending steps plus 7 descending
steps) and 13 negative steps (the configured 7 ascending steps
plus 6 descending steps) with different incremental amplitude.
When second sweep starts LabOSat swaps the polarity of the
device in order to apply a negative stimuli. The number of
steps per record was set to 2 in the positive excursion and 3
in the negative. As the number of positive steps is divisible
by 2, LabOSat will register the measurement made when
maximum positive pulse is applied. In contrast, as the number
of negative steps is not divisible by 3 the response for the
maximum negative value is not recorded. This example makes
clear that forcing sweeps and reported data can be configured
independently. This option gives LabOSat a great flexibility
when managing big amount of data (long sweeps). Further-
more, when working with devices which exhibit hysteresis this
possibility allows to report specific responses in order to save
storage space still revealing the device behaviour.

Coupled with this configuration LabOSat software allows to
select how many ADC readings are going to be done in each
measurement. Possible values are one, two or four readings.
After acquisition, the readings are averaged and reported as a
single value.

B. Transistors

The fabrication of these multi-finger transistors use non-
CMOS compatible materials and were fabricated within a
cleanroom facility.

Measurement principle: Experiments on transistors are con-
figurable to perform voltage sweeps on drain with fixed gate
voltage and the opposite, sweeps on gate with fixed voltage
over Vipgr, Figure 6. Source voltage, Vs, is set to 1V but
can be simply configured via hardware to any desired value.
Measurements are taken from 1V node and converted to drain
current using the known value of Rp and the applied Vipgr:

Virer — Vb
Ip=—7"7-— 5
D o (%)
This let the user plot two distinctive curves of the transistor:
the output characteristic curve (Ip vs. Vps) and the transfer

curve (Ip vs. Vgs).

ViFET
Rp
1%
Va }—{
Vs

Fig. 6: Configurable experiment over custom transistor.
Encapsulation

As devices are custom-made within cleanroom facilities an
encapsulation step is needed before integration to LabOSat.
First, fabricated samples are diced to small dies to fit in
a commercial SOIC-16 where they will be wire bonded.
Second, an epoxy over the bonded devices is placed to protect
them from physical damage. After the curing of epoxy the
encapsulated devices are submitted to vacuum test up to
10~%mbar and harmonic and random shaking test from 10Hz
to 1kHz with 6.8g (RMS) maximum amplitude.

Between every fabrication step, from deposition over sil-
icon wafer to epoxy protection on SOIC, an electric test is
performed to see if the device is still working as expected.
A picture of a device after the whole fabrication process is
shown in Figure 1 (inset).

C. Dosimeters

LabOSat-01 has two commercial pMOS transistors that
were characterized before integration to boards. These devices
work as dosimeters, in the sense that incident radiaton dose
can be infered from periodic measurements of the threshold
voltage. As V4, is affected by the Total Ionizing Dose (TID), its
shift can be used to estimate the dose absorbed by the board.
This parameter is measured indirectly by biasing the source
of the pMOS with a known current and voltage (Is and V)
while the drain is grounded. Then, reading the gate voltage
allows to observe variations in Vs which will be traduced to
Vin variations [5], [6].
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IV. RESULTS

Linearity of the platform

One of the improvements of LabOSat-01 with respect to
MeMOSat-1 is the possibility of forcing current through the
ReRAM devices. Characterizing this block is critical to under-
stand how measurements are made. The linearity of the current
block was checked forcing current sweeps of half DAC range
to a 1k2 resistor while sampling ADC inputs and the DAC
output with a Keithley SCS-4200. Also, LabOSat was asked
to report the results in order to compare both acquisitions.

The response of the current source and acquisition stages
was found to be linear in the range O - 2.5V. The data measured
by LabOSat is in ageement with the curves acquired with the
SCS-4200. The characterization of this block can be seen in
Figure 7. The linearity of the system is guaranteed along the
ADC input range. Additionally, this graph shows the capability
of LabOSat when recording data. If an ADC input is out of
range, the channel is saturated. Then, LabOSat discards the
measurements taken by that channel and changes to the next
not-saturated channel to continue to sample the signal without
saturation avoiding losing changes of the device response.

3.0

(8]
ot

no

ADC input voltage (V)
<

£+ 4 Amplifier

i - Follower

91194 Attenuator
¢4 Reported

0'%.() 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.\2 1.4
DAC output voltage (V)

Fig. 7: System linearity when sourcing current. Measurement performed
over a 1 k() resistance while current source is being controlled by DAC
output. Multiple ADC inputs were acquired: attenuated, buffered (follower)
and amplified. Shaded area indicates out of range ADC channels, thus not
sensed.

This measurements allowed to find DAC offset voltage,
DAC gain error and the ADC gain error for the microcon-
troller. These values were found to be lower than the maximum
reported by the manufacturer and are being used for software
correction in data processing.

Working with DUTs

As shown at the inset of Figure 8 the memory cell exhibits
the typical behaviour of a Resistive Switching device. The
non-smooth electrical hysteresis indicates that commutation is
achieved [7], [8].

During the SET process, as the device is being controlled by
current, the transition from HRS to LRS is power regulated
meaning that P = I?R will be diminished if the remnant
resistance gets lower.

The 12-bit DAC of the microcontroller and the ability of
LabOSat-01 to precisely control current and voltage over the
same device allow us to observe the dynamic behaviour of a
typical commutation. Within set process 349 pulses are applied
and 447 for reset process. The number of steps per record for
set process is set to 5 and 7 for reset, this gives a record of 63
data points for set and 69 for reset. With this in mind the curve
acquired with the platform has 132 points. This number was
chosen to equitably distribute data storage along 18 devices,
13 ReRAM devices and 5 xFETs.

Set
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Fig. 8: Dynamical response obtained with different instruments over the same
TiO2_,-based ReRAM device. Inset: IV curves of the device after two
consecutive Standard Tests.

Comparative Analysis

To illustrate the performance of LabOSat-01 as a measure-
ment and characterization instrument, same [-V curves were
performed on a Keithley SCS-4200 over the same device.
These experiments were performed using KITE software with
two routines to perform a current controlled SET sweep fol-
lowed by a voltage controlled RESET sweep. Two SMUs were
use to stress the sample. The programmed stimuli involved
142 steps for set and 302 for reset. The software allowed us
to record the responses in all steps of the sweeps. Comparison
can be seen in Figure 8.

Same behaviour is observed in dynamic response with
either instrument. The shift between curves raises from fact
that when devices are coupled into LabOSat-01 for testing,
parameters of the IV test must be tuned to obtain the desired
response as said in Section III-A. In contrast, measurements
done with SMUs can be considered to be performed without
any loads.

Experiments over transistors are shown in Figure 9 and 10.
The plots concern several sweeps of Vippr for different fixed
gate voltages and sweeps on gate for different fixed Vipgr
voltages. In the modulation curves, Figure 9, besides LabOSat
forces the sweeps on Vipgr with same voltage values, Vpg
are not repeated between curves. As described in Section III,
Vieer 18 imposed and Vp is directly measured so, actually,
Vbs is deduced from measured data as Vp - Vs. This effect
is consequence of the presence of Rp which allows LabOSat
to calculate current through drain in a simple and effective
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way. In more sophisticated instruments, as the Keithley SCS-
4200 used in this work, there is no effect due to loads because
the measurement principle is different from the one employed
by the platform. However, this effect does not disturb the
observation of the transistor behaviour.

T

Lol Keithley SCS-4200 | 825V
Plle o Labosat-01 Ry slope
14} \
6.92V
12t ]
Z10 . w5V
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~ 0.6 = 5 = X ]\: : _—
= \ L2904V
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04 Lowow 161V
= = ® * # II ;:
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Fig. 9: xFET drain current vs. drain-to-source voltage measured with LabOSat-
01 and Keithley SCS-4200 for several values of Vg indicated next to solid
curves. The line depict the effect of the load over the drain for same Viggr.

Transfer curves of transistors, Figure 10, needs to be anal-
ized taking into account that Rp keeps Viggr # Vp. When
Vs ~ 0, Viger ~ Vp but increasing gate polarization leads
to a bigger current flow through drain and so Viggr > Vp for
Vs > 0. This difference depends on the value of the load
over the drain. At first sight, a small value seems to be the
correct choice but the ADC’s resolution sets a minimum value
in order to clearly resolve drain currents. On the other hand,
a large value would give a good dynamic range to work with
drain currents but would produce high voltage drops. In this
case, LabOSat, was designed to work with a medium load
(50092) to obtain ratios Vp/Viger > 0.85 (15% variation from
Vieer). The shaded area in the plot indicates the points that
differ in more than 10%, out of this area curves acquired with
LabOSat and SCS-4200 overlap within the error bars.

V. CONCLUSIONS

First measurements with LabOSat-01 returned excellent
results and exhibited to be in great agreement with the ones
performed with more sophisticated and expensive equipment.
They also showed that LabOSat is capable of forcing negative
and positive currents (or voltage) on two-terminal devices.
The ability to perform dynamic and static experiments and the
flexibility it has when recording data make LabOSat a great
instrument to study ReRAM devices.

In summary, LabOSat is a portable, configurable and low
cost platform to perform voltage and current sweeps plus
endurance test over electronic devices in harsh environment.
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Abstract: In this work the first results obtained by
LabOSat-01 This

platform was designed for testing custom devices

platform are presented.
on board of small satellites. Two LabOSat-01 type
boards were launched and placed into Low Earth
Orbit (LEO) on May 30, 2016. We present here an
analysis of data collected by one of these boards
during the first days of mission. Total Ionization
Dose results are compared with data acquired by
LabOSat-01’s predecessor board, MeMOSat-01,

launched in 2014.
1. Introduction

LabOSat
Satellite”) is a wuniversal electronic platform

(acronym for “Laboratory On a
designed to perform experiments in harsh
environments, such as outer space [1]. LabOSat-
01, the first version of the platform, was designed
for testing custom devices on board of small
satellites. Two LabOSat-01 type boards were
launched and placed into Low Earth Orbit (LEO)
on May 30, 2016 in two different nano-satellites,
Nusat-1 and Nusat-2, the
Argentinian company Satellogic [2].

The LabOSat-01 board is divided into different
subsystems. The “MeMO” subsystem is dedicated
to experiments on custom made ReRAM devices,

developed by

a novel technology based on the Resistive
Switching phenomena on metal-oxide-metal
capacitor like devices. Another subsystem, called
“xFET”, was specially designed to test any
The of these
subsystems is to test devices’ degradation under

transistor device. goal two

hostile conditions. Stimuli applied to Devices
Under Test (DUTs) can be either sourcing voltage

The MeMO
operation over 30 devices while the xFET

or current. subsystem allows
subsystem allows over 7. Both of them work as
Source-Measure units (SMUs).

Although the satellites have been in orbit since
June 2016, first experiments began in November
after satellite’s boot-up routines. After more than
100 days of operation in LEO, telemetry data and
results from the experiments running inside
LabOSat-01 are analyzed and discussed.

2. Background: MeMOSat-01

LabOSat’s MeMOSat-01, is a
CubeSat-like platform which was specially
designed to measure ReRAM devices in LEO. It
was installed inside BugSat-1 and is working since

predecessor,

June 2014. Besides measuring the I-V curves of
the DUTs, MeMOSat-01 senses Total Ionization
Dose (TID) using COTS pMOS transistors. The
principle of operation and the design of those
subsystems in LabOSat were inherited from
MeMOSat-01, nonetheless they were improved to
cope with new requirements.

3. Brief description of the platform
3.1 Hardware

LabOSat-01’s communication and experiment
modules are commanded by the ultra-low-power
(MCU) MSP430F1612,
frequently used in LEO CubeSat-like missions.
Guertin et al. [3] showed that this MCU
presented no failures up to 20 krad of Total

microcontroller

Ionization Dose. Calculations performed by



Samwel et al. [4], [5] suggest that expected TID
for LEO must be at maximum 10 krad/yr and
the Al
shielding. At the present time, measurements
realized by MeMOSat-01
presented in this proceeding book - Lipovetzy et

strongly decreasing depending on

in BugSat-1 [also
al.] show that TID is approximately 1.2 krad/yr, at
a 480 rad/yr rate, which implies that the MCU is
suitable for LabOSat’s 3-year mission.

LabOSat’s SMUs are capable of exciting the DUTs
with voltage or current. MCU’s 12-bit DACs
outputs are used to control voltage or current
sources that force on-board devices. The 12-bit
ADCs inputs are used to measure the response of
the DUTs
periodically checked to guarantee the correct
behaviour of the board. The DACs and ADCs are
configured to use the internal 2.5 V voltage

and other parameters that are

reference. To increase the dynamic range in
measurements and avoid out-of-range ADC
readings, amplifier or attenuator stages are used.
GPIO ports
subsystems or modes of operation.

are used to switch between
The MeMO subsystem was designed to perform
experiments over memory devices, particularly
ReRAM devices, a technology believed to be
intrinsically resistant to radiation [6]. In general,
any 2-terminal device can be excited and
measured. Another experiment is running aboard
LabOSat, designed to study the performance of
transistors. This subsystem is named xFET and
basically is able to test any 3-terminal device,
commercial or custom made.

A more detailed description of the LabOSat’s
subsystems, like ReRAM and xFET modules, and
condition-signal measurement can be found in a
previous work made by Barella et al. [1].

3.1.2 Dosimeters

LabOSat-01 has COTS pMOS
characterized before integration to measure TID.

transistors,

Its exposure to ionizing radiation causes, among
other effects, a shift of the threshold voltage
(Vth). This
accumulation in the traps of an oxide. Electron-

effect is explained by charge

hole pairs are created when a charged particle

passes through the gate oxide of MOS transistors.
In silicon oxide, electrons has a higher mobility
than holes so they are swept out of the oxide,
typically in a picosecond or less. However, in that
first picosecond, a fraction of the electrons and
holes will recombine. The holes, which escape
initial recombination, are relatively immobile and
remain near their point of generation, where they
cause a negative threshold voltage shift in a MOS
transistor [9].

Hence, as Vth is affected by TID, its shift can be
used to estimate the dose absorbed by the board.
This parameter is measured indirectly by biasing
the source of the pMOS transistor with both
known current and voltage (IS and VS) while the
drain is grounded. Then, reading the gate voltage
allows to observe variations in VGS, which will be
traduced to Vth variations [7], [8].

Figure 1 shows a simplified schematic of the
dosimeter’s configuration. LabOSat has four on-
board dosimeters and the possibility to connect
other four external dosimeters, to be located in
strategic spots. In order to measure all of them,
multiplexers are used. In Nusat missions, only
two on-board dosimeters were placed in each
board. Also, a resistor was welded as control.

As shown in the schematic, the voltage is
measured at the gate of the transistor. Since it is a
pMOS transistor, drain is grounded and VGS
voltage which is used to measure TID must be
negative. In this configuration, the source voltage
value is determined by the voltage divider formed
by R1 and R2 resistors. Thus, the reference
voltage, VREEF, is a fraction of the supply voltage.

VDD

Rs

S

we L
\/H EF

pMOS
dosimeter

Figura 1. Simplified schematic of the dosimetry module.



As the gate voltage must exceed 2.5V, it is out of
the ADC reading range. To solve this, an
attenuator stage is used, as shown in the Figure 2.
Finally, VGS is determined by

Vos =V — Vs =3Vypc —aVpp (1)

here a is a fraction given by the voltage divider.
The variation in time of the voltage VGS will be
proportional to the incident TID, according to the
To

accuracy in the measurement, corrections using

sensitivity of each dosimeter. improve
measured temperature and power supply are
possible.

3.2 Firmware

Firmware was designed to perform three major
tasks:
computer, control the experiments and process
data the
Communication with the satellite, physically

communicate with the satellite’s main

acquired  during experiments.
implemented with a 200 kHz 3-wire SPI interface,
allows LabOSat-01 to receive command lists and
to send data packages. LabOSat-01 is either
waiting for a new command list (as an idle state)
or executing one. There are two types of
command lists: Arbitrary Lists (generated on the
ground, and then uploaded) and Standard Test
Requests the
satellite).

Arbitrary Lists are meant to command custom

(automatically generated by

experiments and/or firmware maintenance
chores. The firmware embedded in LabOSat-01 is
capable of processing these Arbitrary Lists, which
can be put together to perform a wide variety of
tasks; e.g., updating/fixing firmware, perform
different experiments on the DUTs, ask for
telemetry data, run self-integrity tests, etc.
Standard Tests are run, at most, one time a day.
The satellite is programmed to send Standard
Test Requests periodically to LabOSat-01; if one
day has passed since the last Standard Test
execution, LabOSat-01 allows the request and
executes a new Standard Test. Standard Tests
consist of a set of preconfigured experiments and
activities that must be sequentially executed.

Among the scheduled activities there are battery

voltage = measurements, temperature and
dosimetry readings, firmware self-integrity checks
(using a 16-bit CRC routine), etc. Firmware in
LabOSat-01 was tailored to execute different
kinds of standard experiments in every type of
DUT onboard. The single-bit ReRAM memory
banks are characterized by performing I-V curves
xFET

characterized with different

measurements and endurance tests.

transistors are

families of I-V curves.
4. Devices Under Test
4.1 Single-bit ReRAMs

Tested custom ReRAM devices are tri-layer
structures composed of two metallic electrodes
divided by a thin film oxide fabricated at our
laboratories. The studies are focused on non-

titanium oxide (TiOx)
La;»CaysMnQOs. The
functionality rely on the Resistive Switching

stoichiometric and

manganite devices’
phenomenon. When an electric field is applied
cross the dielectric it produces mixed filamentary
structures formed by vacancies of the oxide cell
This
structure reduces the resistance of the dielectric

and metal atoms from the electrodes.

oxide cell, modeled as a dielectric plus a parallel
resistance of lower value. In some cases,
depending on the applied electric field, the
filamentary structure could short circuit the
electrodes and leave the device in a very low
resistance state.

The switching between different non-volatile
resistance values or “states” is exhibited when this
filamentary structure is disarmed (or even fused)
and formed again. This is accomplished by
applying voltage or current pulses of opposite

polarity (bipolar Resistive Switching).
4.2 Thin Film Transistors

Into LabOSat-01’s xFET module there are ZnO
based Thin Film Transistors (TFTs) developed by
E. Lopez et al. [E. Lopez 2016]. TFTs are three
terminal field effect devices with a structure

assembled by deposition of different types of thin



films such as gate, gate insulator, semiconductor

channel and source-drain contacts onto a
substrate.

TFTs operation could be compared with classic
MOSFET operation. The

concept could be applied to TFTs too and

threshold voltage

operation regions are the same: cut-off, linear or
triode and saturation. The analysis of the current-
voltage characteristics of TFT's are similar to those
for conventional MOSFETs. The goal is the in-
orbit observation of Vy, shifts in correlation with
TID. The main hypothesis is that the film gate
oxide (25 nm) will not be able to collect charge so
a change in the threshold voltage is unlikely to
occur.

the
saturation region is taken into account. The drain

To determinate the threshold voltage,

current, Ip, depends quadratically on the gate-
Vas. By the
relationship between Ip and Vs:

source Vvoltage, linearizing,

Ip = k(Vgs — Vin)? (2)
\/E = \/EVGS - \/Evth (3)
where Vk is the slope and —VkV; the intercept.
5. Results

Presented results in this work are partial results.
The experiments are intentioned to last the 3-
years mission time. The elapsed time is not
significant in order to conclude nothing about
DUTs performance in LEO. Although, it is
important to remark this preliminary results are
useful to improve our development process, both
with LabOSat systems and with ReRAM devices.

5.1 Report’s chronology

In the present work, collected data between
February 3, 2016 and February 28, 2017 is
analyzed. The first four reports (listed from 3 to
6) were generated in our labs, in order to test the
correct platform functioning before delivering the
board for integration into satellite. Reports
number 7, 8 and 9 were generated after
integration and before launching. In Figure 2,

report’s chronology is represented. In brackets
report numbers are presented corresponding to
each milestone, along with a brief description.
The lift-off took place on May 30, 2016. After four
months, on September 7, LabOSat was switched
on for the first time in LEO at 498km (average)
and tests started to run periodically. Data
generated by the platform is downloaded within
satellite’s telemetry. This information include
temperature, GPS coordinates, power supply,
Cyclic Redundancy Check (CRC), dosimetry,
response of the DUTs.

(]
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30-MAY (31) (119)

Characterization SYS Integration

2016 2017

03-FEB 7 (8.9)

07-SEP
(3.4,5,6) ¥

Satellite (10)
Tntegration First report
in LEO

Figura 2.LabOSat'’s timeline 2016-2017. Milestones
(report number).

5.2 Operating conditions
5.2.1 Temperature

Temperature measurements are performed both
by LabOSat platform and the satellite. The sensor
reports temperature with a resolution of 1°C in
range between -50°C and 127°C. Future missions

will improve the resolution. Temperature
measurements taken before the end of a Standard
Test routine is always higher than the

temperature at the beginning of it.

Satellite’s temperature measurements showed a
mean increase of (5.03x 0.14)°C between values
obtained before and after the Standard Test
routine. This increase in temperature is explained
by the
consumption and dissipation.

board warming-up due to power

5.2.1 Power Supply

In order to perform corrections of Vggr variations
ReRAM and xFET
subsystems, it is essential to know exactly the

in dosimetry module,

supply voltage of the platform. The battery



voltage values are plotted against report number
in Figure 4. The circled red bullets represent the
measurement at the start of the standard test,
the bullets the
measurements in the middle of the routine.

while squared blue are
Large variations between days/reports are due to
power cycles of the satellite. Within a test, supply
voltage presents small drops which make clear
that monitoring this key variable is crucial to

perform the mentioned corrections.
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Figura 3. Temperature measurements performed by
LabOSat and satellite. Upper bound of the gray area
represents temperature after a Standard Test and the
lower bound represents the temperatures before the
test starts. Red dots: temperature measured by

LabOSat.
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Figura 4. Supply voltage measurements performed by
LabOSat.

5.2.1 Dosimetry

According to the simulations of Samwel et al.,
TID for LEO with a 1.5 mm thick of Al shielding,

which is similar to the environment where
LabOSat is working, will be 1 krad/yr at
maximum. Assuming a constant dose during a
year and considering the sensitivity of each
dosimeter is expected that one dosimeter shifts
Vs around 48 mV and the other one around 40
mV, for a period of 175 days. These values
represent 79 and 66 ADC counts, respectively.

As showed in Equation 1, gate-source voltage
measurement is performed indirectly. LabOSat
senses the voltage at the gate relative to ground
and then subtracts the value of a reference voltage
which polarize the source pin. That reference is
not independent of Vpp. In this way, the
variations in the gate source voltage caused by Vg,
shifting for the first days of the mission are
masked by the variations of the supply voltage.
Furthermore, no clear trend was observed in Vs.
It is important to remark that although the pMOS
transistor is polarized in the Zero Temperature
Coefficient (ZTC) point, VGS measurements

were found to be wuncorrelated with the
temperature (results not showed here).

5.3 Memory devices

In this mission all ReRAM devices were

configured to perform current-voltage (I-V)
experiments so as to observe if resistive switching
parameters were modified by environmental
conditions. In first place, no degradation was
observed over the current and voltage source.
Control devices i.e. fixed resistance loads, allowed
us to check that characteristics of sources remain
the same as measured at our lab. Secondly, some
devices were found to be in high impedance after
several I-V loops.

After studying the pinout of damaged devices and
the packaging properties like epoxy, wire-
bonding and pads material, we concluded that
high variations of temperature (T) might cause
this failure. In spite of being inside the satellite
LabOSat recorded temperature variations (AT) of
15°C which could mechanically stress the bonded
structure caused by dilation-contraction cycles.
Nonetheless, other devices kept switching as
shown in Figure 6. Different runs are plotted for



titanium dioxide and manganite ReRAM. The
TiO,« devices presented hysteresis the first 30
days in orbit. After day 31, the issues related with
encapsulation of the silicon die produced a
permanent damage, which led to high impedance
DUTs. The manganite devices continue to exhibit
hysteresis and are currently switching between
two states. However, switching parameters
changed from our lab tests as can be seen in the I-
V curves. We attribute this behavior to the
intrinsic variations that suffer low endurance
ReRAM devices. This effect may not be related to
incident radiation because dosimetry does not

measure significant TID.

Report 7
—<— Report 10
—+— Report 25
—« Report 173

(=

Current (mA)
Lo
@ 2] =y N
Arta et
e

-2 -1 0 1 2 3
Voltage (V)

Report 7
54 = Report10
—=— Report 61
44 —=— Report173

Current (mA)

0
—1-% ;
2]

-3 -2 -1 0 1 2 3 4
Voltage (V)

Figure 6. Current-voltage response of ReRAM devices
for diferent days in LEO. Left: titanium dioxide ReRAM.
Right: manganite ReRAM.

5.3 TFT devices

The analysis results of the first 175 days indicates
that there is no observable Vy, shifting in the TFT
devices. However, taking into account the
dosimeters measurements, it is expected that the
incident TID does not generate changes in the
threshold voltage yet. This is just a partial analysis

since it is a 3 years mission. Nevertheless, we

expected that the thin gate oxide will not
accumulate electrical charge so Vi shifting will
not occur.

In Figure 7, the Ip vs. Vps curve for one device is
shown for different reports. Also, threshold
voltage was calculated from the characteristic
output curve using Equations 2 and 3. The time
evolution of this parameter does not exhibit a
clear pattern, if there was one. Figure 7 shows the
histogram of the extracted Vy, for the same device
with an inset of its value as a function of report
number.

6. Conclusions

LabOSat has been working in LEO for more than
170 days. Regarding performance, all subsystems
are working as expected. On Earth calibration,
supply voltage and temperature measurements in
orbit allows us to carry out corrections to
improve accuracy in DUTs experiments. TID
still but
consistent with the expected results, signaling

measurements are inconclusive,
very lows radiation levels. ReRAM devices still
exhibit hysteresis. Variations of I-V curves are
due to the low endurance instead of absorbed
dose. It is important to remark that this is a 3-
years mission, so the results presented here are

partial results.
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Figure 7. Histogram of the extracted threshold voltage
for one device. Inset: time (report number) evolution of
this parameter.
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Abstract: We present the results after 2.5 years in or-
bit of Total Ionizing Dose (TID) measurements done
using Metal Oxide Semiconductor (MOS) dosime-
ters on the MeMOSat board. The MeMosat board
was launched on July 19th 2014 at the BugSat-1
“Tita” microsatellite developed by Satellogic to stay
at LEO. We used as dosimeters p-channel Commer-
cial Off The Shelf (COTS) MOS transistors with gate
oxides of 250 nm. Before launch, a subset of transis-
tors with similar drain current to voltage (I-V)
curves where selected from a group of 100 devices.
The temperature dependence of the (I-V) curves was
studied to find the minimum temperature coefficient
biasing point. Then, a calibration subgroup of sen-
sors was irradiated using a “°Co gamma source to
study their response to TID, showing responsivities
of ~75mV/krad when the sensors are irradiated
without gate bias. Also, the post irradiation response
of the sensors was monitored, in order to include a
correction for low dose rate irradiations, yielding
30 mV/krad. A biasing and reading circuit was devel-
oped in order to allow the reading of up to 4 sensors.
The threshold voltage was monitored during differ-
ent periods of the mission. After 2.5 years in orbit,
the threshold voltage of the sensor mounted on the
MeMOSat Board had a V shift of approximately 35
mV corresponds to a dose of 1.2 krads.

I. Introduction

Metal Oxide Semiconductor (MOS) dosimeters are
MOS transistors which allow the quantification of
the Total Ionization Dose (TID) through the shift of
the Threshold Voltage (V;) caused by buildup of
positive charge in the oxide and the generation of in-
terface traps [1,2]. MOS dosimeters have been used
in space applications [3-6] and medical applications
[7,8]. To allow high sensitivities, MOS dosimeters are
usually manufactured in ad-hoc processes with gate
oxides of hundreds of nanometers or even few mi-
crometers, thicker than regulars MOS transistors [1-
4,7,9]. Since the responsivity to TID is approximately
proportional to the oxide thickness ,, [10,11].

However, several works have dealt with the use of
Commercial Off The Shelf MOS transistors as MOS
dosimeters in medical applications [12] or industrial
applications [13,14]. This work proposes the use of a
COTS transistor as a low cost sensor for on-board
dosimetry in a Cubesat.

II. Devices and initial calibration

The devices used in this work as sensors are COTS p-
channel MOS enhancement transistors with a gate
oxide thickness of ~250nm. The oxide thickness---
not informed by the manufacturer---was estimated
using gate tunnel current vs gate oxide voltage char-
acteristics of the sensors during Fowler Nordheim
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current injection [13]. The MOS devices are pack-
aged in a TO-72 metal case.

It is known that the responsivity to TID of different
MOS dosimeters can have a high dispersion—up to
30%---if are manufactured in different Si wafer [13-
14]. This dispersion would introduce errors in the
quantification of dose if the devices are not individu-
ally calibrated. Thus, initially, a subset of 15 devices
from a batch of 100 MOS transistors where selected
using as criterion to have similar drain current to
gate voltage (I-V) characteristics, i.e. similar V; and
transconductance values. These devices where cali-
brated.

A. Temperature Dependence

The temperature dependence of the I-V curve of the
devices selected for calibration was studied. The I-V
curve of MOS dosimeters is affected by two main
temperature dependencies, the decrease of V; and
the decrease of the transconductance with tempera-
ture. Usually, both effects compensate for a given
drain current value, known as Zero Temperature Co-
efficient (ZTC) current (Izrc). Usually in MOS
dosimetry, this point of the I-V curve is used to mea-
sure the Vi shift [4]. Fig.1 presents the I-V curves
measured at four different temperatures from 0°C to
60°C, a temperature wider than the temperature fluc-
tuations expected during the mission. It can be ob-
served that the ZTC point of the curve is at
I1c=270 pA. However, due to circuital restrictions,
the dosimeters where finally biased with a 200 pA
drain current to quantify the V; shift on the board.
This introduced a small temperature dependence of
the reading as will be seen later.

ZZlm:mA
E ™

Fig. 1. I-V characteristics of the selected devices.

B. TID Response

The response of the sensors to TID was studied to
obtain the responsivity of the sensors. It is known
that the responsivity of a MOS dosimeter depends on
the gate voltage sustained during the irradiation.
Usually, a positive gate voltage will increase the re-
sponsivity. However, a constraint imposed by the
satellite platform to the board with the dosimeters
was that the board would not be powered during
most of the time of the mission. This implies that the
sensors would be biased during most of the mission
time with zero volts between all device terminals.

The response to irradiation of the sensors was done
using a “Co gamma rays source, at a dose rate of
~0.5Gy/min (50rads/min). Some sensors where bi-
ased with a gate voltage of zero volts (as would be on
the satellite), and others with a gate voltage of 9V.
Fig. 2 presents the V shift as a function of dose dur-
ing irradiation up to 1.6 and 1.8 Gy with gate volt-
ages of 9V and 0V respectively. The responsivities
of the devices where 58mV/Gy and 6.6mV/Gy for
9V and 0V bias. Figure 3 shows the shift of the I-V
curve after irradiation in a device, showing how a
shift in the gate voltage required to apply a given
drain current can be used as a dosimetric magnitude.

0
gi 0V bias
piey 6.6mVIG
S 002 y
£ 003
»
® 004
(=]
g 005
s 9V bias
T 006 58mV/Gy
2 007
(7]
)
£ 008
'_
-0.09
-0.1
0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2
Dose (Gy)

Fig. 2. Response to TID during ®Co irradiation of one
sample of MOS dosimeters with 0V and 9V gate bias.

The experiment of Fig. 2 was repeated with an incre-
mental dose of 1.5Gy with zero volts bias to the 15
devices of the set, yielding responsivities from
6.6mV/Gy to 7.5mV/Gy, proving that each device
needs an individual calibration despite of having
similar initial V; values. This pre-use irradiation al-
lows the initial calibration of each device.
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C. Long Term Annealing.

A difficulty with the use of MOS dosimeters is fad-
ing, i.e. the long term recovery of V. with time, a
problem associated to the neutralization of oxide
trapped charge via tunneling or thermal excitation of
electrons [1-4]. Annealing can introduce errors in
the quantification of TID if the sensors are calibrated
at a high dose rate and then the dosimetry is carried
out at such a low dose rate that annealing causes a
significant recovery in V, underestimating the ab-
sorbed dose. This feature is also known as apparent
dose rate dependency of the response of the sensor
[4]. It has been reported that the final V; shift after a
short irradiation at a high dose rate followed by long
term annealing is approximately similar to the V
shift obtained after the exposure to the same dose in
the same annealing time at a much lower dose rate.
To investigate into this, one of the calibrated devices
was irradiated with the “°Co source up to 20.3 Gy us-
ing a gate bias voltage of 0V before the launch of the
satellite. The device was kept on Earth during the
mission time with all terminals grounded, to evaluate
the recovery of V; after the mission time. Figure 3
shows the I-V curves of the fresh MOS sensor, after
irradiation and after 2.5 years of annealing. Initially,
V; shifts -152 mV. But then, after anneal, V; recovers
92 mV, a 60%. Thus, the final after anneal V. shift
happens to be 60 mV, meaning that the real low dose
rate sensitivity of the dosimeter is only 3.0 mV/Gy.
This is an important result, since the irradiation in
space will be performed in a scale time of years in-
stead of minutes.

= 2.8e-04
1.4e-03 R 2.7e-04 \cad
] 2 26e-04
4 2
1.2e-03 Y 2.5e-04
1 B 2.4e-04 afineal
< 10e-03 ? 230-04
'TE" ] 2.2e-04
G 8.0e-04 -40 -39 38 -37
‘5 ] Gate Voltage (V)
€ 6.0e-04
& ]
a ]
4.0e-04
1 —e— Fresh sample
2.0e-04] g Irradiated®Co
g +— 2.5yearsof anneal at OV
0.0e+00 T T T T T T T T T T T T T

-5.5 -5.0 -4.5 -4.0 -3.5

Gate Voltage (V)
Fig. 3, change in I-V curves after a 20.3Gy (2.03 krads) ir-
radiation with 0 V gate bias and the recovery after 2.5
years.

-3.0

-2.5

ITI. Memosat Board and Reading Circuit

Two COTS MOS transistors were used as sensor was
mounted on the MeMOSat-01 board, which was part
of the payload of the BugSat-1, a microsatellite devel-
(15],
launched from the Dombarovsky air base (Russia) in
June 19th, 2014. The BugSat-1 is on a LEO orbit with
620 km of altitude and an inclination of 97.9 degrees
and weights 22 kg.

oped by Argentine company Satellogic

MeMOSat-xx is a reconfigurable platform for test-
ing ReRAM nonvolatile memories in the satellite en-
vironment. The first launched board, MeMOSat-01
was designed to perform target specific tests on two
ReRAM HIfO,, generating reports including experi-
mental and system parameters, reported periodically
to Earth via interaction with the satellite. MeMOSat-
xx was the first step of LabOSat , a comprehensive
project to perform experiments in space. The MeM-
OSat-01 board is mounted close to the center of the
Bugsat-1 satellite, surrounded by a large amount of
mass in most directions.

Fig. 4. The MemoSat board before mounting the MOS
dosimeter.
The sensors are mounted on the bottom corner of the
board.

The circuit designed to read V; shifts of the sensor
was designed taking in account that the platform of
the satellite would not provide power during most of
the time. Moreover, since the main objective of the
mission is to test the satellite itself, the MeMOSat
board would be turned on only during short inter-
vals, during specific periods of time. Thus, the circuit
had to ensure that the sensor would have all the time
the zero volts gate bias, except for very short reading
times in which the reading drain current (Izgap)
would be applied to measure the V; shift. Also, to be
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able to measure in future missions the dose in differ-
ent points of the satellite, the circuit should allow the
reading of four devices using the same analog to digi-
tal converter (ADC).

The schematic design of the circuit used in the
board is presented in Fig. 5. When the analog
switches S10 and S20 are open, the sensor (QRAD-
FET) is in the “Exposure” mode, with all terminals
are grounded through 1 MQ resistors. When the
switches are closed, the operational amplifier U2 ap-
plies on the gate of the sensor the gate voltage re-
quired to have a fixed drain bias current of Iz,p(9V-
Vref)/Rref. The gate voltage was reduced using a re-
sistive divider and read using an a 12-bit ADC, yield-
ing a resolution of 2.4mV per ADC count. The ana-
log switches are in fact the switches of an analog
multiplexer, allowing the sequential reading of four
devices with the same electronics.

vav

Rref é

510

Exposure mode

520

QRADFET
RIMEG

Vret RIMEG

Read mode

R1MEG

Fig 5. Bias and reading circuit.

Device restrictions forced the use of Izgsp = 200pA,
which was, as explained before, not exactly the I,;¢
value. Thus, the temperature dependence of the volt-
age reading was estimated from I-V curves at differ-
ent temperatures, yielding ~296uV/°C.
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IV. Results and Discussion

The sensors were mounted on the MeMOSat board,
included on the satellite and launched. Before
launch, the initial V value was read. The satellite be-
gan to transmit dosimetric information after all the
initial checks and tests were performed on the rest of
the platform, 164 days after launch. Only one of the
two sensors resulted to be functional after this pe-
riod.

Figure 6 presents the V values obtained during the
mission. There are two periods of time in which the
information was not recorded, at the beginning of
the mission and during the second year.

It can be observed that V; has a clear tendency to
reduce, with a high dispersion. This dispersion---of
~+2ADC counts or ~+5mV---is attributed to ther-
mal variations in the satellite, causing an uncertainty
in the reading of V due to the fact that the read cur-
rent was not set exactly to the ZTC point of the I-V
curve of the device. This dispersion is consistent with
a temperature amplitude of 32°C, which agrees with
thermal information provided by the satellite manu-
facturer which reported less than 40°C of tempera-
ture amplitude on the board. Unfortunately, we did
not have available measurements of temperature
done at the same times of V; readings. New editions
of the board include on board temperature measure-
ments to allow thermal correction of dosimetric
magnitudes.

The threshold voltage shift recorded during the
mission is approximately -35mV. Taking in account
that the calibrated sensitivity of the sensor at low
dose rates was 3.0mV/Gy, the dose measured by the
detector is ~12 Gy---i.e.1.2 krads.

This dose is surprisingly lower than what is usually
expected in a LEO orbit, higher than tens of Gy/year
[16] in most satellites. However, the explanation for
the low dose measured on the experiment is that
since the board is placed closed to the center of the
satellite, most of the mass of the rest of the system
serves as a shielding for most particles. According to
[16] most high energy electrons will be shielded by a
layer thicker than 300 mils (7.6 mm) of Al, being
most of the dose caused, behind shielding, by high
energy protons. On the other hand the dose rate
caused by high energy protons from the Van Allen
Belts reduces approximately 10 times per inch of Al
equivalent shielding. The shielding done by the
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satellite mass of 22 kg distributed around the sensor
would explain the low dose rate measured on the
board. Unfortunately, proprietary information of the
satellite manufacturer could not be disclosed to us to
make a more complete analysis based on Monte
Carlo simulations.
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Fig. 6. Threshold Voltage Shift as a function of time for
the dosimeter on the MeMOSat board.

V. Conclussions and future work
The work presents the design and realization of MOS
dosimetry on the MeMOSat board, mounted on the
BugSat-1 satellite, on a 620 km low earth orbit. The
sensors used in this work where COTS MOS transis-
tors, proving the feasibility of using such devices in
low cost experiments. The dose measured on the
board after 2.5 years is ~1.2 krad, a value compatible
with the fact that the board was protected by the
mass of the rest of the satellite from most of the high
energy particles in the space environment

The work is being continued, and the MeMOSat
board has been replaced by a more complex experi-
ment named LabOSat [20]. During the past years, the
FOXFET, a new thick gate oxide MOS dosimeter was
developed and tested in different application [9]. The
FOXFET proved to have lower fading and a much
higher sensitivity, and will replace the COTS sensors
used in this work. However, low cost academic
CubeSat projects might use COTS MOS transistors
as an effective way to estimate dose and perform ex-
periments in orbit. The use of different sensors in
different positions of the satellite to evaluate the rela-
tive dose rates observed after different shielding
thicknesses. Also the long term fading needs to be
taken in account for a reliable determination of the
real dose in the experiment.
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Abstract

LabOSat (acronym for “Laboratory On a Satellite”) is an universal elec-
tronic system aimed to perform radiation damage experiments in harsh en-
vironments. LabOSat was specifically designed for electrically testing and
ulterior validation of either custom or commercial electronic devices at Low
Earth Orbits (LEO). The system was part of the payload of small satellites
developed by the argentinian company Satellogic. A brief description of La-
bOSat system is presented, and details of its validation both at LEO and at
the RA6 nuclear research reactor are discussed. The electrical characteriza-
tion of custom non-volatile memory devices (RRAM technology) based on
TiOy and Lay_,Ca,MnOg3 hosted at LabOSat at LEO is analyzed, including
a comparison with data measured at Earth.
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1. Introduction

Doing experiments in space implies that typical lab conditions are not
guaranteed. Several surrounding parameters vary unexpectedly. Tempera-
ture variations, electrical noise and remote sensing with data download with
limited bandwidth are some of the features that should be considered when
designing an experiment in space. Moreover, that kind of experiments in-
volve low pressure and the presence of ionizing radiation and reactive gases
like atomic oxygen [1, 2, 3, 4]. Instruments should be designed taking into
account the trajectory and the duration of the mission. Charged particles
in the form of galactic cosmic rays, trapped protons and electrons, particles
emitted by the sun during solar flares and coronal mass ejections constantly
impinge on the spacecraft. The more energetic these particles are, the more
they penetrate inside the spacecraft. Furthermore, they can interact with
the distributed mass of the spacecraft producing secondary particles in the
process. Those charged particles cause Single Event Effects (SEE) and Total
Ionizing Dose (TID) effects which in some cases lead to permanent damage
on semiconductor devices. Usually, mitigation of SEE is accomplished by us-
ing radhard components, hardware redundance, and reconfigurable systems
like FPGA. As transistor pitch is being reduced with downscaling and tech-
nolgy used in space applications has been migrating from LOCOS (Local
Oxidation of Silicon) or STI (Shallow-Trench Isolation [5]) to SOI (Silicon
On Insulator [6, 7]), TID is only a main concern in case of lengthly deep-
space missions where high reliability is needed and older ICs, with thick gate
oxide, are used. Furthermore, aluminum is commonly used in radiation envi-
ronments to work as shield to reduce the impact of energetic radiation, dust
and micrometeorites [8, 9, 10].

During the last decade much effort has been made in developing and build-
ing small satellites for Low Earth Orbits (LEO) [11, 12, 13, 14]. Such satel-
lites would perform different tasks according to the objectives of the mission
like proof of concept, system validation, biological experiments, ground ob-
servation, communication applications, and the list continues. The preferred
spacecraft class for those kind of missions is a nU CubeSat, a small satellite
composed by n units or cubes that host the electronic systems needed for
power managment, communication, image acquisition, attitude control and
other tasks. In this picture, development of application-specific systems is
required to perform experiments on board micro or nanosatellites. Therefore,
we designed a Laboratory On a Satellite named LabOSat [15].
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LabOSat is a characterization system aimed to work under hostile con-
ditions such as high and low temperatures, low pressure and high radia-
tion environments. The actual version of LabOSat has the purpose of test-
ing custom-made devices or commercial off-the-shelf components (COTS)
on harsh environments like outer space, nuclear reactors or under radiation
fields. Currently, the system is being used to characterize Resistive Random
Access Memory (RRAM) cells at LEO inside a microsatellite [16].

In this work, we present the results of tests on the LabOSat system under
radiation environments. After that, we use the system to perform experi-
ments in such environments. In the first place, we present the results of a
3-years mission at LEO. Next, we show the results of an experiment under
neutron radiation with thermal and epithermal fields, including low gamma
radiation. Finally, we present and discuss the experiments over specific de-
vices controlled by LabOSat involving electrical characterization of custom
electronic devices at LEO for a 1-year-and-a-half period.

1.1. Description of the LabOSat system

The system is divided into several blocks that play different roles when
testing. In Figure 1 we show a simple scheme of the system. The com-
munication and experiment modules are commanded by an ultra-low-power
microcontroller MSP430F1612 of Texas Instruments. The MCU was tested
by other authors [17] and used by our group in previous missions including
other ICs like operational amplifiers (Section 1.2). Those works served us to
validate those components for 3-years shielded LEO missions.

LabOSat system is designed to work as a Source-Measure Unit (SMU),
a common type of instrument used to characterize semiconductor devices in
research and development laboratories. Because of that it has a 2-terminal
block which is focused on experiments on custom made RRAM devices,
an emerging techonology based on the Resistive Switching phenomenon on
metal-oxide-metal capacitor like devices (2-t block). Also, the system has
other block for 3-terminal specifically designed to test either commercial or
custom made transistors (3-t block). Furthermore, the system has a dosime-
try module for sensing TID using solid-state dosimeters. By means of gate-to-
source voltage shift of pMOS transistors (dosimeters) we can infer absorbed
dose using a previous calibration [18, 19].

Coupled with those subsystems, LabOSat owns a Source Unit, a module
that holds voltage and current sources to force Devices Under Test (DUTs).
In addition, the system has an addressing module which selects the source and
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Figure 1: Simplified block diagram of LabOSat system. Devices Under Test are marked
with a blue dashed box. Only on-Earth tests involve USB to SPI bridge. LEO tests use
SPI to communicate with the satellite.

the DUT; a supply voltage supervisor module (SVS) which gives information
about the supply voltage delivered by the master system where LabOSat
is hosted, i.e. the satellite; a temperature sensing module; and finally, the
Measure Unit that adjusts the signal to be sensed over the DUT.

The system can be programmed to execute single instructions or a set
of them. We call a Standard Test to the set of instruccions that test all
subsystems and performs the programmed experiments over DUTs. This
test comprises an integrity check of flash memory where the firmware is
stored by means of a Cyclic Redundancy Check (CRC) [20], measurements of
temperature and supply voltage with the SVS during the test, measurements
of the dosimeters state, a check routine of the SMU and the execution of the
experiments over 2-terminal and 3-terminal devices.

LabOSat is designed to be controlled via SPI interface. When the system
is being debugged or is running an experiment on Earth, an ad hoc satellite
emulator is used to control it. A detailed description of LabOSat system and
this satellite emulator is given in [15].
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1.2. Performance of LabOSat at Low Farth Orbits

An earlier version of LabOSat, called MeMOSat, is operating inside the
microsatellite BugSat-1 (COSPAR ID 2014-033E) operated by Satellogic
company [21] since June 2014. In this mission, the system’s core is an
MSP430F169 microcontroller, and most subsystems were bequeathed to La-
bOSat system because of the excellent results we have obtained already.
Nowadays, this system is still working and executing Standard Tests once a
day, demonstrating an excellent performance after more than 3-years opera-
tion. At a mean height of 600 km in a sun-synchronous orbit, the predecessor
of LabOSat absorbed 12 Gy(Si) of TID as measured by solid-state dosimeters
over a period of 2.34 years of operation [22]. The received dose implies a flux
of approximately 4.8 Gy/yr. Considering the shielding of BugSat-1 which
comprises 10 mm thick aluminum foam and comparing the absorbed dose
with simulations, our dosimetry information is quite reliable. Simulation for
BugSat-1 TID was made using the Space Environment Information System
(SPENVIS) developed by the European Space Agency and available online
via http://www.spenvis.oma.be [23]. To simulate the absorbed dose by MeM-
OSat we used an spherical aluminum shield and considered maximum solar
activity [24]. Trapped electrons, bremsstrahlung photons, trapped protons
and solar protons contributed to ionizing dose calculated using SHIELDOSE-
2 code [25]. Although energetic particles fluxes vary with epoch and solar
activity, other authors reported comparable dose for different LEOs [3, 2, 26].
This information is shown in Table 1. The data reported by Suparta et al. [2]
was extrapolated using an hyperbolic function to obtain the desired thickness
of shielding. Note that Holmes-Siedle et al. [26] reported 60 Gy/yr for Van
Allen Probes A and B in elliptical trajectories that go from LEO to GEO
(Geosynchronous Equatorial Orbit).

1.8. Performance of LabOSat under neutron radiation

The system passed successfully a preliminar nuclear radiation test. The
system was exposed to a mixed field of neutron and gamma rays available
at the Neutron Imaging facility of the RA-6 open-pool-type nuclear research
reactor in Bariloche, Argentina. The reactor operated at 500 kW, giving
a constant flux of 0.8 Gy/h of gamma radiation, 2.54x10% /cm?s thermal
neutrons and 6.40x10% /cm?s epithermal neutrons for 5 h. The total dose
received by the system in this experiment is equivalent to 1-year mission at
LEO with 10 mm of Al shielding as discussed before (Section 1.2). During
this test, LabOSat continuously executed Standard Tests.
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Source Orbit Inc  Perigee Apogee Shield  TID

k] [k [mm]  [Gy/yi]
MeMOSat SSO LEO  98.0°  567.9 612.4 10 4.8
Simulated SSO LEO  98.0°  567.9 612.4 10 2.9
Samwel LEO 28.40° 597 618 10 2.2
Samwel Polar LEO  98.50°  724.7 839.3 10 5.8
Holmes-Siedle  elliptical 10° 600 30600 9 60
Suparta NEqO LEO  8.98° 660 684 10 0.8

Table 1: Total Ionizing Dose for different Low Earth Orbits. “Simulated” accounts for
the simulation using SPENVIS for MeMOSat mission. Inc: orbit’s inclination. SSO: sun-
synchronous orbit. NEqO: near-equatorial orbit. In all cases, shielding was aluminum.
References for other authors are Samwel et al. [3], Holmes-Siedle et al. [26] and Suparta
et al. [2].

The results of this experiment were promising: during test no CRC er-
rors were found for the 49 kB memory block that holds the firmware. The
temperature sensor did not show any bad readings and returned consistent
values with room temperature. Supply voltage was provided with an external
DC power supply and no variations were observed when LabOSat sensed it.
The Source Measure Unit performed well during the experiment. All check
routines for sources were successfully attained.

A second test was performed but with higher neutron flux. This time the
system was exposed to mainly thermal (~25 meV) and epithermal (<400
meV) neutrons for 5 h. Irradiation took place at the BNCT facility of the
same nuclear reactor while operated at 500 kW. Copper-gold beads were
distributed along the LabOSat’s board to estimate the total fluence. The
integrated thermal neutron flux was (4.804:0.19)x 108 n/cm?s while the inte-
grated epithermal neutron flux was (2.11+0.21)x10® n/cm?s.

LabOSat accomplished consecutive standard routines for approximately
2 h. At that time, two of the five ADG5413 switches of the addressing
subsystem failed. Delayed gamma and beta-ray neutron activation analysis
(DGNAA) revealed the presence of activated gold, copper and bromium in-
side the board. This means that, during irradiation, thermal neutrons were
absorbed by the system and the decays of activated elements, either S or
v decays, interacted with every component LabOSat has. Particularly, the
switches that failed accept supply voltages up to 44 V, meaning that gate
oxides within the IC are thick enough (~400 pm) to stop ionizing radiation
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and built-up charge at interface traps or volume traps. This trapped charge
was observed as a high on-resistance in the CMOS channels of LabOSat’s
switches. The outcome was a critical failure in the addresing subsystem.

The results obtained in all tests imply that LabOSat can undergo properly
through neutron fluences of 3.47x10'? ng, /cm?, 1.52x 10" ngp;/cm? and that
the system can stand 12 Gy of ionizing radiation without malfunctions on
its modules. To increase these ranges, switches must be replaced by other
COTS ICs having thinner gate oxides.

2. Testing devices in harsh environments

LabOSat was used to characterize custom resistive non-volatile RRAM
devices at a LEO environment. Single-bit RRAMs were tri-layer structures
composed of two metallic electrodes separated by an oxide thin film fabri-
cated at our laboratories. The studies are focused on titanium dioxide with a
Al/TiO,/Ti/Au stack and manganite LCMO with a Ti/La; 3Cag/sMnOs/Pt
stack. For further details in the fabrication process and integration to La-
bOSat system refer to Appendix A.

In the following, we show the results of 402 days of a 3-years (expected
life) mission at LEO. In that experiment, we are testing TiOs-based and
manganite RRAM cells performing current-voltage curves while monitoring
surrounding conditions like temperature, absorbed dose and power supply.

LabOSat system was integrated into NuSat-1 and NuSat-2 microsatellites
by Satellogic. The satellites were launched from Taiyuan Satellite Launch
Center in China by May 2016, COSPAR ID 2016-033B and 2016-033C, re-
spectively. After being 100 days in orbit, the systems were turned on for the
first time in september 2016. Since then our instrument on board NuSat-1
has been executing daily Standard Tests. The routine is executed once a day
for around 20 minutes. Then, LabOSat is powered down until the next day.
Up to the present time, the system passed all the integrity checks indicating
no bit-flips and no firmware corruption.

2.1. Results and discussion

In Figure 2a we can observe the average operating temperature per day
as a function of time as measured by LabOSat. Data was smoothed off with
Savitzky-Golay filter using third order polynomials with a 15-point window’s
size. In contrast to other applications of LabOSat, at LEO, the environmental
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Figure 2: Thermal telemetry of LabOSat’s mission on board Nusat-1 satellite. Data was
recorded between September 7, 2016 and July 7, 2017. (b) LabOSat’s sample size: 434.
Satellite sample size: 330.

conditions of vacuum and radiation of the sun-synchronous orbit led to peak-
to-peak variations of 6 °C within a month and a slow variation over the year.

The histogram of operating temperatures, Figure 2b, allows to see clearly
the range of temperatures where LabOSat is operating during the mission.
Also, the temperature of the satellite’s system that host LabOSat is shown.
A little bias can be observed between both data groups. Taking into account
the nominal accuracy of both sensors (£3 °C), measurements’ confidence
intervals overlap with each other with an 80% of probability. Nevertheless,
as this small difference is systematic, it could be related to the fact that
sensors were not calibrated together.

Supply voltage (supplied by the satellite’s power system) was found to
be between 11.5 V and 12.5 V in the reported period. Despite variations
that depend on power demand of all satellite’s systems its value fluctuated
around the voltage supplied with a figure of noise of 100 mV. This infor-
mation together with temperature serve us to make corrections of on-board
experiments and estimate the uncertainties of measured quantities.

Regarding TID, we performed a simulation of the received dose by NuSat-
1 using SPENVIS tool. The models and shielding geometries for the simu-
lation were the same we used in Section 1.2 for the BugSat-1 mission. The
only difference was solar activity. According to the National Oceanic and At-
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mospheric Administration (NOAA) a solar minimum ocurred the last year,
2016, hence low solar activity and a quiet magnetosphere were imposed for
the calculation of the solar particle fluence. The result was 33 Gy/yr for
1.6 mm of Al shielding which is the nominal shielding informed by the satel-
lite’s manufacturer. Compared with the results reported in Section 1.2, the
simulated dose is higher due to the thinner shielding.

On the other hand, results from dosimetry module pointed out that no
significant ionizing dose has been absorbed during the reported period of 402
days. The precision of the module has been reduced due to the fact that the
reading configuration of the solid-state dosimeters depends on the satellite’s
power supply line. After the satellite became more operational, the line
became unexpectedly noisy causing a degradation of the method’s precision.
Consequently, the received low-dose in the 402 days that we are reporting is
within the range of the measurement’s error, ~3 Gy. This result is lower than
expected and is equivalent to 9 mm thick aluminum shielding which could
arose from the neighboring electronics and other satellite’s components. To
overcome the low-dose screening effect, future versions of LabOSat would
include steady DC voltage references, multi-reading techniques and low-dose
as well as high-dose dosimetry modules.

The results of experiments over RRAM cells at LEO can be qualitatively
compared with similar devices tested on Earth even if they were measured
under different conditions. In Figure 3a we show several current-voltage, I-V,
curves for a TiO; RRAM cell measured at our laboratory (see Appendix A
for more details). The device exhibits a pinched hysteresis switching between
a High Resistance State (HRS) and a Low Resistance State (LRS). During
the SET transition, i.e. the switch from a HRS to a LRS, the device is
forced with current in order to control power dissipation and thus, avoid
irreversible changes. This happens at the first quadrant at 1.3 V and 8 mA,
sweep 1. To meet the same criterion, during the LRS to HRS switch or
RESET transition, the device is driven with the voltage source at the third
quadrant. The switching occurs at 1.5 V and 9 mA at sweep 3. The device
commutates between LRS and HRS for ~40 cycles. The evolution of the
resistance states of the device for each cycle can be found in the inset of the
Figure 3a. After each transition (sweeps 1 & 2 and 3 & 4), the resistance
state of the device is measured by sourcing 1 pA.

Various works describe resistive switching mechanisms in titanium oxide
cells [27, 28, 29]. In essence, the samples used in this work exhibit bipo-
lar switching characteristics. The active electrode, i.e. the bottom Ti/Au

9
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Figure 3: (a) Typical I-V pinched hysteresis curves of a TiO3 RRAM cell measured at
our laboratory. Upper left inset: Voltage measured at 1 pA after performing the positive
ramp (Static LRS) and after the negative ramp (Static HRS). Lower right inset: top
view of the device acquired with an optical microscope; (b) Several cycles of a titanium
oxide RRAM cell at LEO and first curve acquired with LabOSat before integration to the
satellite (dashed red). The following curves (gray) repeat the cycle with a drift to a HRS
as can be seen at the upper left inset. Upper left inset: Voltage measured while sourcing 1
mA. Shaded area indicates measurements before launch into orbit. First states after that
area are measured after 100 days at LEO. Lower right inset: cross-section of the cell; (c)
Comparison of high to low resistance ratio of cells at LEO and at our laboratory. Devices
at LEO tend to ~1 after a few number of cycles with a fast trend while devices measured
at Earth tend to ~1 with a slower trend. Shaded area indicates ratios measured before
launch. A: device of (a), B: device of (b) and C: similar device as B, same package.

contact forms a Schottky-like barrier with the TiOy giving a non-linear con-
duction in the HRS and LRS regimes. By applying a positive voltage over
the Al top electrode with the Au bottom electrode grounded, oxygen vacan-
cies from the TiOy bulk move toward the TiOy/Ti/Au interface making the
oxide n-type conducting TiO,_, near the bottom electrode and collapsing the
Schottky-like barrier. As a result the overall resistance of the cell is reduced.
Reversing the polarity on the top electrode cause oxygen vacancies to move
back to the bulk region as they are repelled from (atracted to) the bottom
electrode (top electrode). This process recovers the barrier height and turns
the resistance of the cell high.

Obtained data is in agreement with resistive switching of titanium oxide
RRAM cells measured at LEO. Figure 3b shows several cycles for one device
measured using LabOSat (gray curves). After integration to the satellite
and before launch, the behaviour of the device was recorded by LabOSat
(red dashed curve). The device is controlled with a current pulsed ramp up
to 6.8 mA as positive electrical stimulus to cause the SET transition, and

10
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voltage pulses down to -1.8 V are applied in the negative ramp to produce a
RESET.

Again, we can observe the evolution of the resistance states of the device
by measuring the voltage across the cell while the device is driven with 1 mA.
As can be seen from the upper left inset of Figure 3b, after a few number of
cycles both states met at a high resistance value.

After satellite’s launch and first run at LEO, the device retained the state
for more than 100 days at LEO environment. Then, a single I-V curve was
acquired at LEO every day. While on Earth the whole sequence of I-V curves
was executed within minutes.

From both experiments, in orbit and on Earth, it’s easy to calculate the
ratio between the HRS and the LRS. As can be seen from Figure 3c, after
the first cycle at LEO, the H/L ratio of RRAM cells abruptly decrease to ~1
after 19 cycles. Note that this behavior was also observed in another device
at LEO (curve C). In constrast, the device measured at our laboratory tends
to ~1 with a slow trend. Despite of the low ratio the devices present, the
surrounding conditions at LEO such as temperature variations and low-dose
radiation could cause an accelerated degradation leading to a lower endurance
of the device in comparison to what is observed on similar devices on Earth.

Measurements on LCMO devices at LEO were also qualitatively com-
pared with measured data on Earth. Current-voltage curves were measured
by grounding the Pt bottom electrode and applying stimulus to the top elec-
trode. Figure 4a shows 30 consecutive I-V curves recorded at our laboratory.
Initially, the devices are in a HRS. Upon the application of negative stimulus,
a SET transition is found at ~-2 V. The RESET transition is found for posi-
tive stimulus, at ~3-4 V. The resistive switching mechanism is related to the
oxidation and reduction of a thin TiO, layer naturally formed at the inter-
face between LCMO and Ti [30]. Upon the application of positive stimulus,
oxygen ions move from the LCMO layer to the TiO, layer, the latter becomes
more stoichiometric and increases its resistance. The inverse process is found
for negative stimulus. We have found that during the operation of the de-
vice, at some point a second forming is triggered (orange dashed curve in
4a), which inverts the circulation of the I-V curve, the SET (RESET) taking
place for positive (negative) stimulus. This is shown in Figure 4b. According
to Herpers [31], this second forming takes place when the TiO, layer is fully
oxidized (x ~ 2), and is related to the formation of an oxygen vacancies
filament in this layer. The resistive switching in this regime is linked to the
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Figure 4: (a) Consecutive cycles of manganite RRAM cell measured under laboratory
conditions with a comercial SMU; (b) Consecutive cycles after second forming (orange
dashed curve in (a)). The switching mechanism changed after second forming and the
evolution of the device is opposite than before (direction of the curve is now inverted);
(¢) Consecutive cycles of a manganite RRAM cell inside LabOSat. Inset: cross-section
of the device; (d) I-V curves recorded after 100 days at LEO. The direction of the curve
indicates that second forming has occurred. Sweep 4 is measured after one day showing
the retention of the state.
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disruption and reformation of this filament. Figure 4c shows I-V curves of
a similar device recorded using LabOSat in our laboratory. The equivalence
with Figure 4a is evident. A typical I-V curve received after 100 days at
LEO is displayed in Figure 4d and compares with Figure 4b, indicating that
the second forming was triggered during the reported period.

Although LabOSat is still gathering information about LCMO-based de-
vices in orbit, after a year and a half some of these RRAM devices went
to a high resistance state. If a device became open or its impendace went
too high, LabOSat’s SMU is not capable of applying power to force such
high loads. The same happened to some TiOs cells. After switching these
between HR and LR states for more than 30 cycles, the measured resistance
values unpredictably raised to near open-circuit values. This feature was also
noticed in a wire-bond short-circuit dummy device. What happened then is
still unclear. Our hypothesis is that thermal cycling caused physical stress
at the interfaces of the wire-bonded gold balls over the bonding-pads and the
epoxy leading to a bad or lack of electrical connection.

3. Conclusions

LabOSat system was tested in Low Earth Orbits and under neutron radi-
ation. At LEO, the first version of the system withstood 4.8 Gy/yr running
several minutes per day. All subsystems worked as expected under LEO con-
ditions and were inherited to the stable version of LabOSat. In nuclear envi-
ronments where neutron and gamma fields are present, LabOSat can tolerate
up to 3.47x10' ny,/em?, 1.52 x10' ngpi/cm? and 4 Gy,,. To stand higher
neutron fluences modifications of the addressing subsystem are needed.

The system was used to test RRAM cells in harsh environments. Resistive
switching devices based on titanium dioxide and manganite were succesfully
tested in Low Earth Orbit on board a microsatellite. A qualitative analysis
reflects that both type of cells follow same behavior than on-Earth devices but
LEO conditions affect their endurance. TID telemetry did not give significant
absorbed dose yet. Fluctuations of our measurement system screens the
expected low-dose received by LabOSat which might be ~2.7 Gy/yr.

In conclusion, the presented data shows that successful electrical charac-
terization is feasible with our LabOSat system at LEO, paving the way for
the study of the electrical behavior of electronic devices in the space.
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Appendix A. Materials and methods

RRAM cells were fabricated within cleanroom facilities. For titanium
dioxide based devices the deposition of the metal-oxide-metal stack was done
with sputtering technique without breaking vacuum in a full silicon wafer
with 1 pgm thermally grown silicon dioxide. Metals were deposited at room
temperature with 1073 mbar pressure. The amorphous n-type TiO, thin
film was grown with reactive sputtering from a Ti target using 1/3 of oxy-
gen/argon flow ratio. The oxide thin film was 50 nm and is deposited under
1072 mbar at room temperature. Both metal films work as electrodes, being
the bottom electrode 30 nm of gold with a 5 nm buffer layer of Ti. Top
electrode was aluminum (50 nm). After stack deposition, several top-down
steps involving photolithography, ion milling and lift-off defined the pillar of
the device and patterned the bottom electrode layer. Later fabrication steps
involves deposition of an alumina layer for isolation between devices and
milling down to bottom electrodes to make Al(CuSi) contact vias. Finally, a
via to the top electrode was done using ion milling and Al(CuSi) sputtering.
The lower left inset of Figure 3b shows a sketch of the devices.

Polycristalline La, /3Cag/3sMnO3z (LCMO) thin films were grown by Pulsed
Laser Deposition on top of commercial platinized silicon. The growth temper-
ature and oxygen pressure were fixed at 750 °C and 0.13 mbar, respectively.
Ti top electrodes consisted in 0.5 pm-diameter micropillars embedded in an
insulating Si05 matrix, and were fabricated by a combination of two steps of
electronic lithography, reactive ion etching (for the SiOy) and electron-beam
deposition (for the Ti). The pillars end in rectangular macroscopic pads and
were covered by a thin layer of gold to avoid oxidation. The inset of Figure
4c shows a sketch with the geometry of the devices.

After fabrication, the samples were diced and wire-bonded to 16-SOIC
package with gold wire using ball-wedge ultrasonic technique at 120 °C.
Bonding structures were grown over contact pads. Metallization of pads
involved 500 pm-thick aluminum film covered with a thin film of Cr and
Au to improve bondability. Before integration to LabOSat, the devices were
encapsulated with an epoxy previously tested for space applications.

Current to voltage curves of titanium dioxide RRRAM cells measured
at our laboratory were acquired using a four-wire sensing technique with a
Keithley Semiconductor Characterization System SCS-4200 in a probe sta-
tion within a Faraday box. Curves of manganite based RRAM cells measured
at our laboratory were acquired using an Keithley 2612 in a probe station
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