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1. Introduccion
Existen en la literatura datos sobre peliculas de Te sensibles a compuestos con
nitrégeno [1-3] sin embargo, no se conocen sensores que puedan detectar NH; en
medio acuoso operables a temperatura ambiente (Tamb) durante un periodo largo. El
objetivo de este trabajo fue construir un sensor que cumpliera con estas condiciones
solicitadas para uso en suelos (agricultura). La literatura sélo registra el sensado de
amoniaco con peliculas de Te pero en medio seco [4].

2. Procedimiento Experimental
Peliculas delgadas de Te (espesores: 180-200nm) fueron crecidas por evaporacion
térmica (10° Hg mm) a 150°C en un equipo Edwards E306 sobre sustratos de AlSiMg.
Las peliculas fueron estudiadas por DRX (Philips PW 3710, radiacion Cu-Ka,). El
tamafo de cristalitas fue evaluado con la ecuacion de Scherrer. En el diagrama DRX
de una pelicula de Te se observaron picos correspondientes al Te puro y al AlSiMg. Se
supuso que las peliculas de Te se oxidaban al aire al ser retiradas de la camara de
evaporacion y que no aparezcan picos de éxidos se asigné a una concentracion muy
baja de éstos. Se recurrié, en consecuencia, al analisis con XPS.
Las peliculas fueron observadas por SEM (Philips 505); Figura la: micrografia de una
pelicula de Te expuesta 5 dias al aire (A=1000x). Figura 1b: zona de Fig. 1a con
A=10000x cuya superficie esta cubierta por una capa delgada de pequefios cristales
(aparentemente Oxido). Las peliculas de Te expuestas 5 dias al gas en equilibrio
térmico con una solucién de 5% NH; en agua, presentaron una superficie dafiada por
ataque quimico.
Para obtener los contactos del sensor se evaporé oro sobre los extremos de la pelicula
y se pegaron terminales de plata, comprobandose que los contactos no eran
rectificantes. La resistividad promedio inicial de las peliculas medida por el método de
cuatro puntas (multimetro HP 3469) resulté 1.27. 10" Q.cm.
Las medidas de resistencia relativa (electrémetro Keithley 617) fueron graficadas en
funcion de la concentracion de NHs; en aire hiimedo. Las medidas fueron efectuadas
en atmoésfera termostatizada a 20°C en un equipo Lauda K4R con un regulador R20K
en recipientes con concentraciones de NHz: 50000 ppm, 25000 ppm, 12500 ppm, 6250
ppm, 625 ppm y 63 ppm en agua. A concentraciones mayores de NHs, los sensores
resultaron completamente dafiados. Para apreciar la sensibilidad real de los sensores,
se efectuaron medidas a concentraciones menores que 6250ppm en atmoésfera
hdameda.

3. Resultados y Discusion
La Figura 2 muestra la variacion de la resistencia superficial (AR en k) en funcién de
la concentracion de amoniaco (ppm) en aire humedo, medida como se indicé mas
arriba. También se mide la variacion de la resistencia en ciclados sucesivos: en aire
seco, en aire hiumedo y en aire hiumedo con 500 ppm de NHsy se graficé la resistencia
[R en k.Q] en funcién del tiempo [s]. Finalmente, la sensibilidad del sensor:
S = R(NHs-H,0)/R(H,0) [donde: R(NHs-H,O)=R(500 ppm de NHs+aire himedo) y



R(H,0O)] se grafico en funcién del tiempo [s] (Figura 3) para ciclados sucesivos
(indicados con numeros).

El estudio de XPS permiti6 determinar la composicién quimica superficial. Tres
conjuntos de muestras de Te fueron depositadas en vacio en las condiciones
descriptas sobre sustratos de Ag. Las muestras del primer conjunto fueron envejecidas
en [aire], las del segundo en atmésfera himeda [H,O] y las del tercero en gas en
equilibrio térmico con una solucién de 5% NH3; en agua [NH;].

Condiciones de las medidas de XPS: radiacion incidente linea del MgK, (1253.6 eV),
energias de unién (B.E.) calibradas considerando el pico del Au 4f;, a 83.9 eV con
respecto del nivel de Fermi, amplio espectro en un rango de energia entre 0 y 1100eV
para determinar los elementos presentes sobre la superficie de las muestras sin
limpieza previa con A*. Un analisis detallado de los resultados de XPS (Figuras 4ay
4b) permiti6 aceptar que la pelicula oxidada de Te se comportaba como un
semiconductor de tipo p presentando un espacio de carga superficial debido a la
presencia de [Te+TeO,+oxigeno fisisorbido] que rodeaba los granos de Te v,
particularmente, los bordes de grano. Se supone, entonces, que los atomos de
oxigeno adsorbidos pueden atrapar electrones aumentando la densidad de agujeros,
no sélo en los bordes de grano sino también en la superficie de los granos,
produciendo un aumento de la conductividad en ambas regiones. A pesar de la alta
densidad de electrones, este aumento resulta pequefio debido a la alta densidad de
defectos y a la presencia de TeO,. Cuando las peliculas son expuestas a [NH3+H,0],
la eliminacién del oxigeno adsorbido disminuye la densidad de los portadores de carga
mayoritarios y la resistividad de las peliculas aumenta.

4. Conclusiones

Se estudiaron las propiedades de peliculas de Te evaporadas en vacio para sensores
de NH; en medio hiumedo con aplicacion en agricultura. Los sensores mostraron alta
sensibilidad en [NHs+H,0] a Tamb. La observacion por SEM de las peliculas demostro
que estaban completamente recubiertas por films delgados; el andlisis de XPS
permitio identificar el 6xido TeO, en muestras envejecidas al aire. Sobre la base de los
datos de XPS, se propuso un probable mecanismo para el sensado de [NH; + H,O] el
cual permitioé explicar el aumento de la resistencia con la concentracion de NH;,
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Figura la: Micrografia SEM (A=1000x) de una pelicula de Te expuesta al aire durante
5 dias Figura 1b: zona aumentada (M = 10000x) de la pelicula de Fig. la.



120
100 =0

80 il
60
40 g
20 /
0 1o . . . .

0 20 40 60 80 100
NH3 in Hz'D

A R[kQ]

Figura 2: AR (kQ) en funcién de la concentracion de NHs (ppm).
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Figura 3: Sensibilidad S = R(NH3-H,0)/R(H,0) en funcién del tiempo [s] para ciclados
sucesivos. Cada ciclado se ha indicado con un numero.
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Figuras 4a y 4b: Espectros XPS de los tres tipos de muestras: [aire], [H,O] y
[NH;+H,0]J; a) O1s; b) Te3d.



