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Resumen

Un sistema de medicion de resistividad eléctrica de peliculas delgadas a
bajas temperaturas fue implementado empleando un sistema criogénico de
ciclo cerrado de helio, un sistema de control de temperatura y un sistema
de medicion de resistividad. A fin de verificar el sistema implementado,
seis contactos de aluminio fueron depositados a lo largo de cada diagonal
sobre una muestra cuadrada de silicio tipo p de bajo dopaje para medir su
resistividad a diferentes temperaturas a partir de 66 K. La magnitud del
error de medicion en funcion de la distancia de los contactos respecto a las
esquinas de la muestra fue determinada por dos métodos. La discusion de
la dependencia de la resistividad con la temperatura fue realizada con los

resultados de menor error.

Abstract

A low temperature thin film electrical resistivity measurement system was
implemented by employing a closed cycle helium cryogenic system, a tem-
perature control system and a resistivity measurement system. In order to
verify the implemented system, siz Al contacts were deposited along each
diagonal on a square low doped p-type St sample for resistivity measurement
at different temperatures starting at 66 K. Measurement error magnitude
as a function of the contact distance relative to the sample corners was
determined by two methods. Discussion of the temperature dependence of

resistivity was carried out with the lowest error results.
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Capitulo 1

Introduccion

La medicién de resistividad eléctrica es de muy particular interés para el desarrollo de nuevos
materiales y de nuevas aplicaciones tecnolégicas, en especial la de semiconductores pues se

utilizan en una amplia variedad de aplicaciones [1].

Debido a que la resistividad eléctrica tiene una fuerte dependencia con la temperatura,
realizar un estudio de la resistividad en funcién a la temperatura se hace importante para

caracterizar un material semiconductor.

Existen muchos equipos para generar temperaturas criogénicas, cada uno con un método
diferente, que se han desarrollado desde hace décadas y cada uno tiene ventajas y desventajas
segun la aplicacién a realizar. En general, se los puede clasificar como criéstatos con liquido

criogénico, refrigeradores mecanicos y refrigeradores de tubo de pulso [2].

Es de nuestro particular interés mencionar uno de los refrigeradores mecénicos, conocido
como refrigerador o enfriador criogénico de Gifford-McMahon que trabaja con un ciclo ce-
rrado de helio. Esto permite que el sistema sea compacto y pueda ser utilizado en otras

aplicaciones, como por ejemplo en mediciones de resistividad o en mediciones de efecto Hall.

Las técnicas de medicién de resistividad de muestras sélidas tambien se han estado desarro-
llando desde el siglo pasado. Una técnica muy utilizada hoy en dia es la de cuatro puntos o
contactos. Esta técnica inicialmente se plante6 con la intencién de medir la resistividad de
la tierra, proponiéndose por primera vez el método de cuatro electrodos en posicién colineal.

Varios anos mas tarde fue adaptada para medir la resistividad del germanio para su uso en
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transistores [3].

Luego fue adaptada a otras configuraciones de los cuatro electrodos, por ejemplo en forma
cuadrada [4]. En 1958, van der Pauw presenta un método para medir la resistividad de una
muestra de forma arbitraria con cuatro electrodos colocados en los bordes de la muestra.
Existen otras técnicas més para medir la resistividad eléctrica [5], sin embargo, la eleccion
del tipo de técnica a utilizar dependera de ciertos factores como: la preparaciéon y estructura
de la muestra, la facilidad para colocarla en un determinado portamuestras, el control de
su temperatura y los contactos eléctricos que se le haran, asi como la intensidad de la senal

(corriente) que ingresaré.

El presente trabajo realizara una revision general de la teoria de semiconductores, clasifi-
candolos y presentando la dependencia de su resistividad en funcién de la temperatura en
la Seccion 2.1 del Capitulo 2. En la Seccién 2.2 se describen los principios de operaciéon
para generacion de vacio del sistema de bomba mecénica - difusora y de la generaciéon de
temperaturas criogénicas con el ciclo cerrado de helio. En esta seccién también se describen
las caracteristicas principales de la medicién y control de temperatura.

En la Seccion 2.3 se describe los aspectos tedricos de la técnica de van der Pauw para la
mediciéon de resistividad.

El Capitulo 3 presenta en la seccién Secciéon 3.1 los detalles experimentales para la obtenciéon
de bajas temperaturas. La Seccién 3.2 describe la instalacién y calibracion del sensor de
temperatura, asi como el programa desarrollado para su control.

El proceso de preparacion de la muestra se detalla en la Secciéon 3.3 y la mediciéon de
resistividad a bajas temperaturas se detalla en la Secciéon 3.4.

El Capitulo 4 presenta los resultados obtenidos a partir de las mediciones realizadas. Se
determina la magnitud del error de medicién de la resistividad por dos métodos para las
mediciones con los contactos a diferentes distancias respecto de las esquinas de la muestra.
Finalmente se realiza una discusion sobre la resistividad en funcién de la temperatura con
los valores de resistividad con menor error.

Finalmente, en el Capitulo 5 se dan las conclusiones del trabajo realizado.
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Capitulo 2

Marco teoérico

En este capitulo se desarrolla la teoria béasica para entender los fundamentos sobre la con-
centracion de portadores de carga en semiconductores, asi como el efecto de transporte de
los portadores de carga al aplicar un campo eléctrico al semiconductor.

Se desarrolla también la teoria sobre las técnicas de generacion de temperaturas criogénicas
y de control de temperatura.

Finalmente se revisa la teoria sobre la medicién de resistividad de peliculas delgadas desa-
rrollada por L. J. van der Pauw [6, 7| y las correcciones de medida debido a la posicion de

los contactos.

2.1. Semiconductores

En esta seccidon se presentan algunos conceptos generales de semiconductores. Se hace una
clasificacion de semiconductores de acuerdo a si presentan impurezas o no y qué influencia
tiene el tipo de impurezas con las que se dopa el semiconductor. Se describe también la
influencia de la temperatura sobre el transporte de los portadores de carga en los semicon-

ductores.

2.1.1. Materiales semiconductores

Una clasificaciéon general de semiconductores es que son materiales que tienen una resistivi-
dad eléctrica de valor intermedio entre los correspondientes a los metales y aislantes [8]. A
temperatura ambiente, los valores de resistividad se encuentran en el rango de 1072 - cm

hasta 10°Q - cm. Estos valores dependen fuertemente de la temperatura [9].
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2.1.2. Banda Prohibida

Los niveles de energia de los electrones permite también diferenciar entre aislantes, metales
o semiconductores. Los atomos libres presentan niveles de energia disponibles discretos,
mientras que en un material sélido los niveles de energia disponibles son tantos que hace
que estos estén muy cerca unos de otros, formando bandas de energia [10].

Un semiconductor se caracteriza por tener dos tipos de banda, la banda de valencia, la cual
es la mas alta con todos los niveles de energia ocupados y la banda de conduccion que es la
més baja con niveles desocupados y ademés esté separada de la banda de valencia por una
energia Fy, denominada banda prohibida.

La Figura 2.1 muestra la diferencia entre las bandas de energia de un metal, un semicon-
ductor y un aislante.

El parametro Er es la energia o nivel de Fermi, que puede definirse como la energia por
debajo de la cual todos los estados estdn ocupados con electrones, y por encima todos los

estados estan vacios a 0 K.

Metal Semiconductor Aislante
L A .
2 | Banda de conduccion
O
-
O
Q Ec E
[} 9 E
— E SASRRSAARY e F
=

E

\© -
o
.
g N -| Banda de valencia
w

Figura 2.1: Diagrama de bandas de energia de un aislante, un semiconductor y un
metal. Los metales tienen una banda parcialmente ocupada (zona sombreada). Los semi-
conductores y aislantes tienen una banda de valencia llena y una banda de conduccion
vacta o T = 0 K. (Adaptado de [11])

A temperaturas por encima de 0 K, algunos electrones ganan energia térmica suficiente
como para pasar de la banda de valencia a la banda de conducciéon. Mientras mayor sea la
temperatura, mayor serd la cantidad de electrones que pasen a la banda de conduccién. A
la ausencia del electrén en la banda de valencia se le llama hueco y tiene una carga opuesta
a la del electron.

Los electrones y huecos al interior del cristal tienen una masa efectiva que es diferente a la

masa de una particula (electron) libre debido a que interacttian con iones, protones y otros
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electrones en la red del cristal [8].

2.1.3. Portadores de carga en semiconductores

Una caracteristica importante de un semiconductor es la concentraciéon de portadores de
carga, pues estos contribuyen al flujo de corriente y, en consecuencia, a su conductividad.
La distribuciéon de electrones estd dada por la multiplicaciéon de la densidad de estados
permitidos en la banda de conduccion, go(E), y la probabilidad de que un estado sea ocupado

por un electréon o funcion de probabilidad de Fermi-Dirac, fr(E) [8],

n(E) = go(E) fr(E) (2.1)

La concentracion total de electrones por unidad de volumen en la banda de conduccién se

halla integrando la expresion (2.1) en todo el rango de energia en la banda de conduccion.

En el caso de la distribuciéon de huecos en la banda de valencia, se toma la probabilidad de
que un electréon no ocupe un estado multiplicada por la densidad de estados permitidos en

la banda de valencia, gy (F),

p(E) = gv(E)[l — fr(E)] (2.2)

Similarmente, la concentracion total de huecos se encuentra calculando la integral en todo

el rango de energia en la banda de valencia de la expresion (2.2).
Los gréficos de las concentraciones n(E) y p(E) se muestran en la Figura 2.2.
La funcién de Fermi esté dada por

1

l—i—e%

fr(E) = (2.3)

Dentro de las bandas de conduccion y de valencia, (2.3) puede aproximarse a la distribucion

de Boltzmann debido a que |E — Ep| > kT [8, 11],

—(E-Efp)

fr(E)~ e T (2.4)

.\_\
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Q]c(E)I:J
//K f(E)-gc(E)
Er
Ev|-- E,
f(E)
S [1-f(E)]-9u(E)
gV(E)\\
f(E) , 9(E) n(E) , p(E)

Figura 2.2: Esquema de la densidad de estados disponibles go(F), la distribucion
de probabilidad de Fermi-Dirac f(E) y la distribucion de electrones n(E) y de huecos
p(E). El drea bajo las curvas de n(E) y p(E) representan la cantidad total de electrones
y huecos por unidad de volumen, respectivamente. (Adaptado de [11])

Las expresiones explicitas para las concentraciones (2.1) y (2.2) son

X 3/2 B
I <27r77;;kT) 6_(ECkTEF) (2.5)
2rmikT\*? (op-
p=2 (%) gl sl (2.6)

Donde my, es la masa efectiva del electron, my, la del hueco, k es la constante de Boltzmann
y h es la constante de Planck. Se expresa explicitamente la dependencia con la temperatura

en ambas concentraciones.

La multiplicacién de ambas expresiones resulta

ET \? v $\3/2 —Eg
np:4(27m2> (mnmp) e *T (2.7)

Esta es la denominada ley de accién de masas. Para un semiconductor especifico con un
ancho de banda FE; y masas efectivas de electrones y huecos m;, y my, las concentraciones

de electrones y huecos se rigen bajo esta ley dependiente de la temperatura [11].

.\_\
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Figura 2.3: Esquema de la red cristalina de silicio: a) intrinseco (sin impurezas), b)
extrinseco tipo p (aceptor B) y c) extrinseco tipo n (donador P). (Adaptado de [8])

2.1.3.1. Semiconductores intrinsecos

Un semiconductor intrinseco ideal es un semiconductor puro, sin Atomos de impureza ni
defectos en el cristal. La Figura 2.3 a) muestra el diagrama de enlaces de un cristal de silicio
sin impurezas.

Entonces, los electrones en la banda de conduccién de un semiconductor intrinseco se en-
cuentran en esos niveles de energia debido a la energia térmica. Es decir, un electrén de la
banda de valencia pasé a la banda de conducciéon absorbiendo energia térmica, dejando un
hueco en la banda de valencia.

Por lo tanto, los portadores de carga en la banda de valencia y en la banda de conduccién
son iguales en un semiconductor intrinseco, n = p = n;.

De la expresion (2.7) se obtiene

KT \*2, . a4 =B
n; =2 (27rh2) (mnmp) /* et (2.8)

La concentracién de portadores de carga intrinsecos tiene una dependencia fuerte con la

temperatura. En el caso particular del silicio, a 300 K, n; es aproximadamente 1,5x 10%¢m =3

[11].
2.1.3.2. Semiconductores extrinsecos

Para aplicaciones practicas, n; es insuficiente para generar la densidad de corriente necesa-

ria. Se puede incrementar la concentracion de portadores de carga dopando el material con

.\_\
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impurezas que aportan electrones o huecos a la red, segin el tipo de impureza. A aquellas

que aportan electrones se les llama donadores y las que aportan huecos, aceptores.

La Figura 2.3 b) muestra el esquema de una red cristalina de silicio con una impureza de
boro (B). El boro al tener tres electrones de valencia, se enlaza con tres atomos de silicio,
dejando un enlace incompleto con un hueco. Este hueco puede trasladarse dentro del cristal,
siendo ocupado por un electrén. Cuando el dtomo aceptor acepta un electrén, su carga es
negativa, caso contrario, su carga es neutra. En la figura, el hueco se traslada en sentido

opuesto a la flecha. A un semiconductor con este tipo de impureza se le denomina tipo p.

La Figura 2.3 ¢) presenta un esquema similar con una impureza de fosforo (P). El fosforo
tiene cinco electrones de valencia y cuando se enlaza con cuatro atomos de silicio en la red,
queda un electrén sin enlazar. Este electron puede trasladarse en el cristal como un electron
libre. Si el &tomo donador entrega su electron extra, tiene carga positiva, si no, se mantiene
neutro. En la figura, la flecha indica el movimiento del electréon adicional del fosforo. A un

semiconductor con este tipo de impureza se le llama tipo n.

Las impurezas generan niveles de energfa dentro de la banda prohibida. Un esquema de estos
niveles se presenta en la Figura 2.4. Las energias Ep y E4 son los niveles de energia de los
donadores y de los aceptores, mientras que FEy y F, son las energias de ionizaciéon de los
donadores y aceptores, respectivamente.

Si se toma como referencia de energia el nivel de Fermi intrinseco (Er,) del semiconductor
se tendria que las concentraciones de portadores de carga para materiales tipo n y tipo p,

respectivamente, son

Bp-Bp,

n =mnie kT (2.9)
Ep,—Ep

p=mn;e kT (2.10)

La energia de Fermi en la banda prohibida del semiconductor se moveréa segiin la concen-
tracion de portadores n y p, respetando la ley de accion de masas (2.7) y la preservacion

de neutralidad de carga. Esto ultimo se refiere a que la carga total negativa compuesta
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por electrones y aceptores ionizados debe ser igual a la carga total positiva compuestas por

huecos y donadores ionizados [12].

‘ Semiconductor tipo n R Semiconductor tipo p
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Figura 2.4: Diagrama esquemdtico de los niveles donadores y aceptores situados
dentro de la banda prohibida. Las lineas punteadas representan el nivel de Fermi (Er)
y las lineas punteadas con guiones el nivel de Fermi intrinseco (Er,) del material.
(Adaptado de [11])

Si Ny y Np son las concentraciones de dtomos aceptores y de dtomos donadores, respecti-

vamente, y asumiendo que todos han sido ionizados (ionizaciéon completa), se tiene

n+ Ng=p+ Np. (2.11)

En el equilibrio térmico, las concentraciones de electrones y huecos en un semiconductor

tipo n estan dadas por

1
o = 5 [(ND — Na) + \/(ND — Na)® + 4n;? (2.12)
2
n.
Pro = — (2.13)
o
Similarmente para un semiconductor tipo p,
1
pp0:§ [(NA—ND)+\/(NA—ND)2+4HZ'2:| (2.14)
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2

n;
npo = —— 2.15
0= (2.15)

Donde los subindices n y p se refieren al tipo de semiconductor y el subindice 0 se refiere al
equilibrio térmico [13].
La dependencia de la concentraciéon de portadores de carga con la temperatura para silicio

3

con concentracién de dopantes donadores de 10°c¢m =3 se observa en la Figura 2.5.
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Figura 2.5: Concentracion de electrones de silicio tipo n en funcion de la tempera-
tura. A 0K no hay ionizacion y a medida que la temperatura aumenta algunos de los
dopantes empiezan a ionizarse (rango de congelamiento). Incrementando mds la tem-
peratura finalmente se alcanza una (~ 125K) a partir de la que todos los dopantes se
han ionizado (rango extrinseco) y para temperaturas mucho mds altas la concentracion
de electrones intrinseca predomina. (Adaptado de [13])

A 0K los electrones extras de los dopantes no tienen la energia térmica necesaria para
moverse en la red e ionizar a sus atomos dopantes. Aumentando la temperatura, algunos de
los dopantes empiezan a ionizarse (rango de congelamiento) hasta llegar a una temperatura
en la que todos los dopantes estan ionizados (rango extrinseco). Si se incrementa atin méas
la temperatura, la energia térmica va a ser mucho mayor de tal manera que mas electrones
pasaran de la banda de valencia hacia la banda de conducciéon superando en cantidad a la

concentracion de electrones entregados por los dopantes (regién intrinseca) [14, 15].
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2.1.4. Deriva de los portadores de carga - Movilidad

Si aplicamos un campo eléctrico E al semiconductor, los electrones se mueven siguiendo la
direccién y sentido opuesto al campo eléctrico. La velocidad neta de los electrones se llama

velocidad de deriva, vg, y estd dada por

qET,

vg = (2.16)

my
donde 7,, es el tiempo medio de dispersion de los electrones, m), es la masa efectiva del
electron y —q es la carga del electron.

El factor de proporcionalidad entre la velocidad de deriva y el campo eléctrico se denomina
movilidad, f,,

QT

Mn = —.
mn

(2.17)

La movilidad describe la facilidad que tiene un electréon para moverse en el material debido
al campo eléctrico aplicado.
La densidad de corriente se puede expresar

JIn = —nqug = nqun E. (2.18)

Para los huecos, de manera similar, la movilidad p, es

qr,
pp = —2. (2.19)
m
P
La corriente total puede ser escrita
J = Jn+ Jp = (nqpn + ppp) E. (2.20)

El término que multiplica a E se define como la conductividad o del semiconductor,

o = nqpin + Pqpip, (2.21)

donde n y p son las concentraciones de electrones y huecos en el semiconductor. En semi-
conductores extrinsecos, la conductividad quedara predominada por la concentracién mayo-

ritaria de portadores de carga, segin el tipo de semiconductor, p o n [16].
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2.1.5. Resistividad eléctrica de un semiconductor

La resistividad eléctrica se define como el reciproco de la conductividad,

1

p=— . 2.22
nqpin + Papp (2.22)

Para ver la dependencia de la resistividad con la temperatura, describimos los efectos de

dispersion sobre la movilidad de los portadores de carga debido a las vibraciones de la red
y a los iones de impurezas [17].

A log(n)
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Figura 2.6: Diagrama esquemdtico de la dependencia con la temperatura de la con-

ductividad, movilidad, concentracion de portadores mayoritarios y resistividad de un
semiconductor tipo n. (Adaptado de [17])

La movilidad debido a la dispersién con la red tiene proporcionalidad

3
pr o< T2 (2.23)
Mientras que la movilidad debido a la dispersén con los iones de impurezas
T3
— 2.24
o (2.24)
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donde Ny es la concentraciéon de impurezas ionizadas. Finalmente, la dependencia de tem-
peratura de la movilidad esta dada por
1 1 1

I (2.25)
He K 129

Esto implica que la movilidad de deriva global serd dominada por la menor movilidad de
dispersion.

Para el caso de un semiconductor tipo n, la Figura 2.6 muestra esquematicamente la de-
pendencia en escala logaritmica con el inverso de la temperatura de la concentraciéon de

portadores mayoritarios n, la movilidad pu, la conductividad o y la resistividad p.

2.2. (Generacion de temperaturas criogénicas y control de tem-
peratura
En esta seccién se describen los principios para el proceso de generaciéon de vacio y el ciclo

cerrado que sigue el gas de helio para obtener las temperaturas criogénicas.

Adicionalmente, se describe las caracteristicas principales de la medicién y control de tem-

@ Valvula

Bomba
Difusora

Valvula ®
Valvula

<5cape chl:.)a
mecanica

Figura 2.7: Configuracién de bombas mecdnica y difusora para alcanzar un alto vacio

(Adaptado de [18])

peratura mediante un control PID.
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2.2.1. Generacion de vacio

El vacio es un espacio del cual se han retirado moléculas de aire o de algtin otro gas. Sin
embargo, no es posible extraer completamente todas las moléculas. La cantidad de moléculas
retiradas dependera de la aplicacién o experimento realizado y del sistema empleado para
hacer el vacio [19].

En algunas aplicaciones la generaciéon de bajas temperaturas requiere de vacio, ya que ayuda
a reducir la convecciéon de gas al interior y asi disminuir la transferencia de calor debido a
esto.

Dos tipos de bombas utilizadas para aplicaciones criogénicas son la bomba mecanica de
paleta rotativa y la bomba difusora. Ambas son utilizadas en conjunto, la mecénica para
mantener la presién en la salida de la difusora en 2 x 1072 mbar, aproximadamente, para
prevenir la oxidacion del aceite utilizado en la difusora y la difusora para obtener alto vacio
[20].

Un esquema de la configuracion de las bombas se puede ver en la Figura 2.7.

2.2.2. Generacion de temperaturas criogénicas

Existen diferentes tipos de sistemas de cridstatos. Uno de los sistemas principales son los
enfriadores criogénicos. Este tipo de sistemas son de tipo cerrado por lo que no requiere de
la disponibilidad de fluidos criogénicos para su funcionamiento. Sin embargo, generalmente
poseen una baja capacidad de enfriamiento en comparacién con otros tipos de sistemas como
los criostatos de inmersion o los criostatos de flujo liquido [21].

La mayoria de enfriadores criogénicos utilizan un ciclo de compresiéon-expansion de gas para
generar la refrigeracion.

Nuestro interés es describir, en particular, uno de estos ciclos denominado Gifford-McMahon
que trabaja con un ciclo cerrado de helio y con un regenerador térmico.

La Figura 2.8 muestra el ciclo seguido por el gas de helio. El volumen que ocupa el gas es V
y las presiones pajzq ¥ PBaja corresponden al ingreso y al escape del gas, respectivamente.

El principio se divide en cuatro pasos [22]:

1-2: El desplazador esta hacia la izquierda con el gas ocupando el volumen V' minimo.
Se cierra el escape (baja presion) y se abre el ingreso de alta presion. El gas incrementa

su presion a Vi, constante.
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Figura 2.8: Diagrama del ciclo de Gifford-McMahon para el gas de helio.

2-3: Con la valvula de alta presién abierta, se mueve el desplazador hacia la derecha,
forzando al gas atravesar el regenerador. Si el regenerador estuvo frio del ciclo anterior,
el gas tendra un pre-enfriamiento. El gas se expande hasta el volumen méaximo.

3-4: Se cierra la valvula de alta presion y se abre la valvula de escape. El gas disminuye
su presion manteniendo el volumen maéaximo, realizando trabajo sobre el gas que ha
escapado. De esta manera el gas disminuye su temperatura y asi su entorno.

4-1: Con la valvula de escape abierta, se mueve el desplazador hacia la posicién inicial,

forzando al gas frio atravesar el regenerador y enfriandolo.

La ventaja de este tipo de sistema es que puede ser adaptado a multiples etapas con un
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mismo motor que mueve a los desplazadores. Se pueden obtener temperaturas cercanas a

los 15K con menor trabajo que si se utilizara un sistema de una sola etapa [23].

2.2.3. Medicién y control de temperatura
2.2.3.1. Sensor de temperatura

Existe una amplia variedad de sensores para la medida de temperaturas criogénicas, cada
uno con sus propias ventajas y desventajas. Los sensores principales son los termémetros de
resistencia, de voltaje y de capacitancia.

Los sensores capacitivos no tienen reproducibilidad en ciclos térmicos, por lo que no son tan
atiles como termémetros.

Los sensores que tienen salida de voltaje son los diodos y las termocuplas, mientras que los
resistivos pueden ser metélicos o semiconductores.

En general, la eleccion de un sensor de temperatura dependera de algunas caracteristicas
relevantes: su exactitud, su reproducibilidad en ciclos térmicos, que tenga deriva de calibra-
cién a largo plazo, los errores de medida en campos magnéticos, la velocidad de respuesta y
el costo. Ekin [21], presenta una tabla con estas caracteristicas para los diferentes tipos de
sensores.

Se puede clasificar a los sensores de acuerdo a la tendencia de variacién en resistencia o
voltaje en funcién al cambio en temperatura. Si la tendencia es positiva, es decir, si al in-
crementar la temperatura aumenta la resistencia o voltaje en el sensor, el sensor tiene un
coeficiente de temperatura positivo de resistencia o voltaje (Positive Temperature Coeffi-
cient, PTC). Por el contrario, si al incrementar la temperatura disminuye la resistencia o
voltaje de salida en el sensor, el sensor tiene una tendencia negativa y se dice que tiene un

coeficiente de temperatura negativo (Negative Temperature Coefficient, NTC) [24].

En general, los sensores metalicos son del tipo PTC, por ejemplo los de resistencia de platino
o de Rodio-Hierro (Rh-Fe).

En cambio, los sensores resistivos semiconductores y los sensores de diodo son del tipo
NTC debido a la dependencia de su resistividad y voltaje con la temperatura. Ejemplos de

sensores resistivos semiconductores son de germanio o Cernox ™ (

zirconium oxy-nitride).[25]
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En particular, nos interesa las caracteristicas del diodo de silicio como sensor de temperatura.
Una curva caracteristica tipica de la respuesta de este sensor se muestra en la Figura 2.9. Una
ventaja de los diodos de silicio es el tamano, son mucho més pequenios que otros termdémetros
comerciales y pueden ser utilizados en espacios reducidos. Su tamano también le permite

tener tiempo de respuesta térmica menor.
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Figura 2.9: Curva tipica de respuesta en temperatura del diodo de silicio. El diodo
es excitado con 10 nA.(Modificado de [25])

Por otro lado, una desventaja es que en presencia de campo magnético, presenta errores
altos por debajo de los 60 K, llegando a exceder el cien por ciento [21].

La calibracién y operaciéon de los sensores de diodo de silicio se realiza tipicamente con una
corriente de excitacion de 10 pA, aunque, en general, los valores de corriente de excitacién
del sensor estan entre 10 pA y 50 1A. Corrientes por encima de estos valores no son recomen-
dables debido al autocalentamiento del sensor, mientras que corrientes por debajo presentan

comportamiento no lineal [26].

2.2.3.2. Control PID

El control PID estéa basado en el principio de realimentacion, el cual consiste en aumentar la

variable manipulada si la variable de proceso es menor que el punto de consigna o ‘setpoint’ y
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disminuir la variable manipulada si la variable de proceso es mayor que el punto de consigna
[27].

Por ejemplo, en un sistema de control de temperatura de un horno con resistencia eléctrica
la variable de proceso es la temperatura medida con un sensor y la variable manipulada es el
voltaje que se aplica a la resistencia. Si la temperatura medida es menor que la temperatura
deseada, se aplica un voltaje a la resistencia eléctrica para que caliente el sistema. Cuando
la temperatura medida se vuelve mayor que la deseada, el voltaje se reduce o se hace cero

y el sistema empieza a enfriarse disminuyendo su temperatura.

Yep e u Yy
—_— ——]  Controlador 2 Proceso

A1 e

Figura 2.10: Diagrama de blogques de un proceso con realimentacion negativa.

Este tipo de realimentacién se denomina realimentacién negativa ya que la variable manipu-
lada va en direccién opuesta a la variable de proceso. La Figura 2.10 muestra el diagrama de
bloques de un proceso con realimentaciéon negativa. La variable ys, es el punto de consigna
o “setpoint”, y es la variable de proceso, e = y,, — ¥ es la desviacion del setpoint y u es la
variable manipulada o de control.

El tipo de control mas sencillo es el de encedido-apagado u ‘on-off’, que consiste en que la
variable manipulada toma su maximo valor o encendido cuando e > 0 (ysp > y) y su minimo

valor o apagado cuando e < 0 (ysp < ).

En la practica, se ha desarrollado el tipo de control PID (Proporcional, Integral, Derivativo),
el cual es ampliamente usado.

El algoritmo PID para la variable manipulada o de control es el siguiente:

t e
u(t) =K (e(t) + 7111/0 e(r)d(r) + Tddd(;)> (2.26)

Entonces, la variable de control consta de tres componentes: El término proporcional al error
(P), el término proporcional a la integral del error (I) y el término proporcional a la derivada

del error (D). Los parametros de control son la ganancia proporcional K, el tiempo integral
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T; y el tiempo derivativo Ty. La Figura 2.11 muestra el diagrama de flujo de un proceso con

control PID.

» P
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Figura 2.11: Diagrama de bloques de un proceso con controlador PID.

Accién Proporcional

Si el control fuera solamente proporcional, la ecuacion (2.26) se reduce a:
up(t) = Ke(t) + uy (2.27)

La accién sobre la variable de control es simplemente proporcional al error de control. El
parametro up es un sesgo o desviacion respecto al valor de consigna. Si e(t) es igual a cero,
la variable de control es u(t) = wup. Este sesgo puede ser corregido definiéndolo como la
semisuma de los valores méximo y minimo de la variable u(t), o también en algunos casos
puede ser manipulada manualmente. Esto quiere decir que el control proporcional mantiene
un error en el estado estacionario que puede ser eliminado selecionando un valor adecuado

para el sesgo uy.

Accion Integral

Para eliminar el error en el estado estacionario, se introduce la accion integral [ref-Levine-

Control-Handbook], el cual tiene la siguiente forma:

ur(t) = f /0 e(r)d(r) (2.28)

Este término va incrementéndose incluso si el error es muy pequeiio, bajo la condicién de que
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el error tenga el mismo signo en un periodo largo. Un error positivo genera un incremento

en la senal de control, mientras que un error negativo genera una disminucion [27].

Accién Derivativa

Debido a la dindmica del proceso, ocurren respuestas tardias en la salida del proceso luego
de un cambio en la variable de control, generando inestabilidad. El objetivo de la accién

derivativa es mejorar la estabilidad. Una forma de expresar la accién derivativa es |28]:

up(t) = k7,20 (2.29)
dt
Si se combinan las acciones proporcional y derivativa, se tendria:
de(t
up(t) +up(t) = K (e(t) + Ty il(t )) (2.30)

La expresion (2.30) muestra que la acciéon derivativa se usa para tener una acciéon antici-
pativa. La accion de control se basa en realizar una extrapolacion lineal del error e(t), en
un tiempo adelantado en T, unidades. Una limitacién importante de la accién derivativa es
que la extrapolacédn lineal es inexacta cuando la senal cambia rapidamente comparado con

el tiempo de prediccién Ty.

2.3. Meétodo de van der Pauw para la medicién de resistividad

Uno de los métodos més utilizados para la medicién de resistividad de materiales semicon-

ductores [29] es el método de van der Pauw [6].

1D
W

a) b) C) d)

Figura 2.12: Formas simétricas de muestras recomendadas para utilizar el método
de van der Pauw: a) forma circular, b) forma de trébol, ¢) forma cuadrada y d) forma
rectangular.

Si bien la muestra puede ser de forma arbitraria, se recomienda que tenga una de las formas

simétricas que se ven en la Figura 2.12. Adicionalmente, la forma de la muestra requiere de
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algunas condiciones: el espesor debe ser aproximadamente constante y pequeno respecto a su
extension, debe estar libre de huecos en su interior y los contactos deben estar ubicados en
los bordes de la muestra, siendo los méas pequetios posibles. Otra condiciéon muy importante
para emplear este método es que los cuatro contactos sean 6hmicos [30], esto es, que la
corriente que circula a través de los contactos sea proporcional al voltaje aplicado en ellos.
La Figura 2.13 representa una muestra de forma arbitraria y espesor d con cuatro contactos
puntuales en los bordes A, B, C y D consecutivos. Se define la resistencia Rap cp como la
diferencia de potencial entre los puntos D y C, Vp — V7, dividida entre la corriente que entra
por el contacto A y sale por el contacto B. Y de manera analoga, se define la resistencia

Rpc,pa.

D C

Figura 2.13: Representacién de una muestra de forma arbitraria.
La resistividad de la muestra se puede encontrar de la siguiente relacion [31]:

_TRaB,cDd _mRpg,pad

e p +e 2 = il (2.31)

Definiendo una funcion auxiliar f, llamada factor de geometria, que depende de la razén
Rapcp/Rpc,pa (asumiendo que Rap.cp > RBc,pa), se obtiene p a partir de la expresion
(2.31):

7nd (RaB,cp + Rec,pa) ,, RaB.cp

p=1= ! FRen) (232

Este factor geométrico es un factor de correcciéon debido a la asimetria de la muestra. En el
caso en que la muestra fuera simétrica, es decir que Rap,cp = Rpc,pa, f = 1. El valor de

f se puede determinar de la relacién:

In2
Rap,cp — RBe,pa f er
’ : = —— arccosh { — 2.33
Rapcp + Rpe,pa  In2 2 (2:33)
RaB,cD In2
, -1 In2
% _ L arccosh { (2.34)
faB.CcD n2 2
BC,DA
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La Figura 2.14 muestra el grafico de f en funcién de Rap,cp/RBc,pa-

1.0

1 5 10 50 100 500 1000

Figura 2.14: Grdfico del factor geométrico f en funcion de la razon de resistencias
RaB,cp
Rpce.pa

Como se mencioné al inicio de esta seccién, es un requisito que los contactos estén en la
periferia de la muestra y sean los més pequenos posibles. Sin embargo, existen casos en los
que los contactos no estan en la periferia y el tamanio del contacto no es tan pequerno.

Existen varios trabajos en los que se han determinado las correcciones y las magnitudes de
error de medida debido a la posicion de los contactos |31, 32, 33, 34| en la muestra y debido
a los tamanos de los contactos [35, 36]. Aun mas, en [37] se propone un algoritmo, a partir de
la técnica de propuesta por van der Pauw, para muestras que tienen los contactos alejados
de los bordes, anulando los errores debido a esto. En particular, en el Capitulo 4 se emplean

los resultados en [31] y [34] para el caso de una muestra cuadrada.
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Capitulo 3

Metodologia experimental

En este capitulo se describen los detalles de los métodos experimentales empleados: la ob-
tencién de temperaturas criogénicas, la medicién y control de la temperatura, la preparaciéon

de la muestra y la medicion de su resistividad.

3.1. Obtencién de bajas temperaturas

Esta seccion describe el proceso de obtenciéon de temperaturas criogénicas, que implica la
generacion de vacio al interior del cridstato con las bombas de vacio y la generaciéon de frio

en el cridstato.

3.1.1. Generaciéon de vacio

La presion de vacio necesaria se obtuvo con dos bombas: una mecéanica de paletas rotativas
para hacer vacio medio y una difusora para alcanzar un vacio alto. La configuraciéon de las

bombas es similar a la mostrada en la Figura 2.7.

En la Tabla 3.1 se nombran las bombas empleadas y las presiones alcanzadas con cada una.
La Figura 3.1 muestra el perfil de presiéon del volumen interno del criéstato. La presion se
midi6é con un sensor Pfeiffer Compact FullRange o con los sensores Leybold-Heraeus 162-02

(Pirani) para vacio medio y Leybold-Heraeus 162-92 (Penning) para vacio alto.

Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis



Tabla 3.1: Bombas de vacio empleadas para obtener las presiones correspon-

dientes.
Tipo de bomba Presion minima alcanzada
Vacio medio Bomba rotativa Pfeiffer DUO 10 M 1.5 x 10~ mbar
Vacio alto Bomba difusora Edwards Diffstak 3 x 1075 mbar
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Figura 3.1: Perfil de presion en el volumen interno del cridstato.

La presién minima necesaria para proceder con la generacién de frio es de 5 x 1073 mbar,
sugerida en [38]. Una presion superior resulta en un incremento de la densidad de aire y
también de la conductividad térmica, reduciendo asi la capacidad de generacion de frio,
haciéndola insuficiente para la obtenciéon de la temperatura deseada. Con esto, la presién

obtenida con las bombas es suficiente para iniciar el funcionamiento del compresor de helio.

3.1.2. Generacion de frio

La generacion de frio se realiza con el sistema de ciclo cerrado de helio. El equipo criogénico

consta de tres partes [39]:

1. Compresor de helio.

.\_\
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2. Cridstato de dos etapas o plataformas.

3. Tuberias flexibles a presion.

Para realizar el enfriamiento interno del compresor de helio se utilizé un enfriador de agua
portatil CFT-33 de NESLAB Instruments, Inc., el cual fue configurado en sistema abierto.

La Figura 3.2 muestra las partes principales del criéstato.

1 Escudo de radiacion (cubierta)

2 Portamuestras

3 Segunda plataforma

4 Orificio para sensor de temperatura

5 Primera plataforma

6 Puerto de conexién para vacio

7 Conexiones para tuberias a presién de Helio

Figura 3.2: Partes principales del cridstato.

Se realiz6é una primera prueba de funcionamiento en la que se obtuvo el perfil de temperatura

mostrado en la Figura 3.8.

3.2. Medicién y control de la temperatura

En esta seccion se describe la instalacion y calibracién del sensor de temperatura mediante
un controlador de temperatura, asi como la implementacién de un programa LabVIEW para

el control desde una PC.

3.2.1. Sensor de temperatura de diodo de silicio

El sensor utilizado para medir la temperatura es el diodo de silicio DT-470-SD-13 de Lake

Shore Cryotronics, Inc. [40]. Las caracteristicas principales del sensor:
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e Rango de temperatura desde 1.4 K hasta 500 K.
e Durable para uso en ciclos térmicos repetidos.

e Util por encima de los 60 K en campos magnéticos hasta los 5T.

La ubicacion del sensor en el criostato (ver Figura 3.2) es en un orificio de la segunda plata-
forma donde se ubica el calefactor de nicrom (ver Figura 3.4). Esto permite un mejor control
de la temperatura en el sistema ya que facilita una respuesta més rapida del sistema de con-
trol al medir de manera mas proxima los cambios de temperatura debido a la extracciéon de
calor en la segunda plataforma y a la introducciéon de calor por el calefactor. Si bien se tiene
un mejor control, no se tiene una medida precisa de la muestra, ya que no se esta midiendo
en una posicién proxima a ella. Para mejorar esto, se podria colocar otro termdémetro cerca

a la muestra para monitorear su temperatura.

[+
+ V+
h 4
— V-

Figura 3.3: Esquema de conexidn del sensor con los cables de alimentacion (I+, I-)
y los de medicion de voltaje (V+, V-).

La conexién con el controlador fue hecha soldando los dos terminales del sensor con cuatro
cables que van hacia el conector DB9 tipo macho, segiin lo indicado en el manual del contro-
lador [41] y en la guia de instalacion del sensor [42]: dos para alimentar el sensor con 10 pA
de corriente continua (I+, I-) y dos para medir el voltaje (V+, V-). Esta conexion permite
que la corriente circule exclusivamente por los cables de corriente y que el voltaje medido
en el sensor con los cables de voltaje no se vea afectado por la resistencia de dichos cables.
La Figura 3.3 muestra un esquema de la conexion realizada. La soldadura utilizada fue de
60% Sn y 40 % Pb.

Para obtener un mejor contacto térmico se fijé el sensor sobre la superficie metalica de la
plataforma con una capa delgada de grasa térmica, evitando que haya contacto eléctrico

entre la plataforma y el sensor para obtener una indicacién correcta en el controlador. El
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resto de espacio en el orificio se rellend con grasa térmica para contribuir a la fijacion del

sensor. La Figura 3.4 muestra la ubicaciéon del sensor.

Sensor de
~ temperatura

Figura 3.4: Ubicacion del sensor en la sequnda plataforma del cridstato. La pasta
térmica blanca cubre el calefactor de nicrom.

3.2.2. Controlador de temperatura - ITC-503

El equipo utilizado para la medicién y control de temperatura es el modelo bésico del contro-
lador ITC503 (Intelligent Temperature Controller 503) de Oxford Instruments [41], el cual
tiene caracteristicas especificas para aplicaciones criogénicas. Las caracteristicas principales

de este equipo son:

e Rango completo de visualizacion de temperatura desde 0 K hasta 1677.7 K segtn
el sensor seleccionado y con resoluciéon de 0.001 K para temperaturas debajo de 20
K. La configuraciéon de rango y sensibilidad para un sensor particular se elige con la
configuraciéon en el hardware del equipo.

e Unico canal de entrada para un sensor de temperatura y permite el uso de varios tipos
de sensores de temperaturas criogénicas.

e Puerto GPIB para comunicacién y control remoto desde PC. Es posible realizar la
comunicaciéon por intermedio de un programa en LabVIEW.

e Proporciona hasta 80 W de potencia para calefactor.

e Permite el control de la temperatura mediante el control PID.

e Permite seleccionar los valores P, I y D de una tabla en su memoria interna segin la
temperatura de setpoint. Dichos valores se pueden guardar introduciendo cada valor

desde el modo de prueba del equipo, segin el lo indicado en el manual del equipo [41].
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La Figura 3.5 muestra el panel frontal equipo.
La verificacién del funcionamiento general del equipo fue realizada siguiendo las indicaciones
del manual. La pantalla frontal, todos los indicadores LED y todos los botones frontales del

equipo resultaron completamente operativos.

DISPLAY
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Figura 3.5: Panel frontal del Controlador ITC-503.

Los cables del sensor y el calefactor fueron soldados a un conector DB9 tipo macho, el cual
hace conexién con el conector hembra en la parte posterior del controlador. La conexién
realizada a través del pasamuros puede verse en la Figura 3.14. El tipo de sensor fue elegido
desde el menti de prueba del controlador. El cédigo DS 31 es el predeterminado para el
sensor DT-470-SD de Lake Shore Cryotronics, Inc. Para acceder al rango y sensibilidad
preestablecidos para el sensor, los interruptores DIP SW1 y SW2 se configuraron en el orden
indicado en la Tabla 3.2. La Figura 3.6 muestra la configuracion realizada en el hardware

del controlador.

Tabla 3.2: Configuracion de interruptores DIP en el hardware del controlador
de temperatura, segin lo indicado en el manual [41] para el diodo de silicio de

Lake Shore (DS 31).

1 2 3 4 5 6 7 8 9 0

SW1 OFF OFF OFF ON OFF OFF OFF OFF OFF OFF
SW2 OFF OFF ON ON OFF ON ON OFF OFF OFF

Figura 3.6: Interruptores tipo DIP al interior del equipo para configuracion del tipo
de sensor a usar.
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Una vez configurado el tipo de sensor a utilizar, asi como el rango y sensibilidad adecuados,

se procedid a realizar la calibracién del sensor.

3.2.2.1. Calibracién del sensor

La calibracion del sensor en el controlador puede realizarse de dos formas:

1. Enfriar el sensor hasta una temperatura conocida, cerca a la temperatura méas baja
del rango sensor (e.g. helio liquido).
2. Aplicar un voltaje a los terminales del sensor, equivalente a una temperatura conocida

y determinado a partir de una curva de calibracion.

Se utilizo la segunda alternativa debido a que el sensor de silicio cuenta con una curva de
calibracion de fabrica, Voltaje vs Temperatura. La curva de calibracion se puede ver en el
Apéndice B.

Para calibrar el sensor se eligieron de la curva de calibraciéon las temperaturas y voltajes

mostrados en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3: Valores de temperatura y voltaje para la calibracion del sensor. Se
tomd el punto mds bajo que permite la configuracion del sensor en el equipo y el
punto mds alto que da la curva de calibracion.

Punto Temperatura (K) Voltaje (V)

1 4.20908 1.60631
2 125.102 0.922327

Se aplico el voltaje del Punto 1, se esper6é a que estabilice y se presiond el botén hundido
CAL en el panel frontal de controlador. La pantalla mostré “Lo” y luego indicé el valor actual
de temperatura. Presionando el botén CAL, se cambi6 la indicacién de temperatura en la
pantalla hasta 4.209. Esto actualizé el valor correspondiente al cero (ZERO) del equipo.
Luego se aplico el voltaje del Punto 2 y se repiti6 el proceso, solo que esta vez el indicador
mostro “Hi”. Se modificé la indicacion de temperatura hasta 125.10. Esto actualizé el valor
correspondiente al valor de rango completo (SPAN) del equipo.

Luego, para almacenar la calibraciéon en la memoria del equipo, se mantuvo presionado el
boton hundido LIMIT y se presion6 una vez el botén LOC/REM. La pantalla indico “Stor”,

almacenando los valores de calibracion.
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3.2.2.2. Montaje del Calefactor

Se utiliz6 alambre de nicrom como elemento de calefaccion. Las caracteristicas principales

del alambre, segun el fabricante Lake Shore Cryotronics, Inc.:

e 80% Ni-20% Cr
e No ferromagnético
e Tamano 32 AWG

e Aislamiento de poliamida

Se enrrolld el alambre sobre el borde lateral de un disipador de calor circular de cobre,
el cual se coloca sobre la segunda plataforma del criostato (Figura 3.7). El enrrollado se
hizo de manera bifilar, es decir, se dobl6 el cable por la mitad y se enrrollé6 con ambos
extremos del cable en paralelo. Luego se adhiri6 con barniz para baja temperatura IMI
7031. Inicialmente se utilizdé una longitud equivalente a una resistencia de 20 €, sin embargo
la potencia requerida para alcanzar temperaturas mayores a 100 K gener6 que el aislamiento
del alambre se queme, generando cortocircuito con el disipador de cobre.

Finalmente la instalacion del calefactor se mejor6 de la siguiente manera:

e Se utiliz6 una longitud equivalente a 302 de alambre.

e Se utiliz6 doble capa delgada de barniz sobre el borde lateral del disipador.

e Utilizando la segunda capa de barniz se fue adhiriendo el alambre con una capa adi-
cional y se fue secando cada cierta longitud en un horno a 125°C por 2.5 minutos,
aproximadamente, hasta que el alambre quedase adherido en toda su longitud, dejando
libre dos terminales de 3 c¢m, aproximadamente.

e Se colocd una capa delgada de pasta térmica sobre toda la zona encima del calefactor.

e Las uniones mecanicas de los terminales del calefactor y los cables de alimentacion
fueron envueltas en pasta térmica dentro de un disipador de calor de cobre, cuidando

el aislamiento eléctrico.

3.2.3. Programa en LabVIEW para control de temperatura

El programa para el control de temperatura fue elaborado con la libreria en LabVIEW
propia de Oxford Instruments para el ITC-503. El panel frontal y el diagrama de bloques

del programa se pueden ver en el Apéndice C (Figuras C.1, C.2 y C.3).

A
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Figura 3.7: Calefactor de nicrom ensamblado. La pasta térmica blanca se utilizé para
disipar mejor el calor.

El programa permite:

e Seleccionar el intervalo de tiempo de medida. El valor preestablecido es 1000 ms.

e Visualizar la temperatura en el instante medido.

e Definir el voltaje maximo (V,q4,) del calefactor a utilizar, sin depender de qué valor
de resistencia tenga.

e Suministrar un voltaje manualmente, menor o igual a Vj,4:, cuando el modo automé-
tico del calefactor esta apagado.

e Visualizar el voltaje suministrado al calefactor.

e Definir la temperatura que se desea alcanzar y controlar (Setpoint).

e Establecer el modo automaético del calefactor con la funcién Auto Heat y seleccionar
los valores P, I y D de la memoria interna del equipo con la funciéon Auto PID.

e Definir y visualizar los valores de los parametros Proporcional (P), Integral (I) y De-
rivativo (D).

e Visualizar el grafico Temperatura vs Tiempo en tiempo real.

3.2.4. Emnsayo de medicién de temperatura

Con el programa configurado, se procedié a hacer una primera prueba del sistema criogénico

sin control de temperatura. La Figura 3.8 muestra el perfil de temperatura obtenido.
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Figura 3.8: Perfil de temperatura entregado por el sensor. Los picos durante el des-
censo se deben a que el compresor de helio se detuvo por cierto intervalo de tiempo. El
incremento de temperatura luego de alcanzar el minimo fue con la ayuda del calefactor.

3.2.4.1. Apagado del sistema

Para apagar el sistema primero se apagd el compresor de helio y se esper6 a que el interior del
cridstato caliente hasta una temperatura cercana a la de ambiente para proceder a terminar

el vacio. Para acelerar el proceso de calentamiento se encendi6 el calefactor con un voltaje

de 5V.

3.2.5. Emnsayo de control de temperatura

Se realiz6é un primer ensayo de control de temperatura a 306 K, partiendo de una temperatura
ambiente de 302.7 K, segin el indicador del controlador. La Figura 3.9 muestra la respuesta

final obtenida del sistema en el tiempo.

El método para definir los pardmetros temperatura en este ensayo fue el siguiente:

1. Dar un valor al pardmetro I mucho mayor al tiempo de respuesta que se espera del

sistema.
2. Dar al parametro D el valor cero.
3. Seleccionar Auto Heat y reducir el valor de P hasta que la temperatura empiece a

oscilar alrededor de un valor medio. El valor inicial de P fue de 16 %.
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Figura 3.9: Ensayo de control PID en 306 K.
4. Medir el periodo de oscilacién y dar este nuevo valor al parametro 1.
5. Reducir el valor de P hasta que la oscilacién disminuya lo méas que se pueda.

Los pasos anteriores se tomaron como referencia del manual del controlador [41]. Los para-

metros definidos en este ensayo se muestran en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4: Valores de voltaje mdximo y de los pardmetros de control a 306 K.

Parametros de control

Vmax (V) P (%) I(s) Auto-PID
15 30 No activado

306 K 10

Se ensay6 controlar la temperatura nuevamente, esta vez con la funciéon Auto-PID disponible.
La funciéon Auto-PID asigna el valor de P automaticamente a 15%, el de T a 60s y D a Os,
los cuales el equipo toma de su memoria interna, segin lo indicado en las caracteristicas del

equipo (ver Subseccion 3.2.2). Los valores de la memoria interna no fueron modificados.

Adicionalmente, se encontr6 que asignando manualmente al parametro P el valor de 0.02,

el valor actual leido de P toma los valores 0.02 o 15 de manera alternada. Esto hace que el
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tiempo en que se llega a la estabilidad mejore y que la oscilacién sea menor. La Figura 3.10
muestra la respuesta del sistema en el tiempo y la Tabla 3.5 muestra el voltaje maximo y

los pardmetros de control utilizados.

Temperature (K)

301"r’-l 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
00 200 400 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0 160.0 180.0 200.0 220.0 240.0 260.0 280.0 300.0 320.0 340.0 360.0 380.0 400.0 420.0
Time(s)

Figura 3.10: Ensayo de control PID en 308 K.

Tabla 3.5: Valores de voltaje mdzimo y de los pardmetros de control a 308 K.

Parametros de control
Vmax (V) P (%) I(s) Auto-PID
308 K 10 0.02 60 Activado

Estos parametros de control se tomaron como punto de partida para definir los parametros

de control de bajas temperaturas.

3.3. Preparacion de la muestra para mediciones de resistivi-

dad

En esta seccion se describe el proceso para la preparaciéon de una muestra de silicio policris-

talino tipo p a la que se le deposita contactos de aluminio mediante la técnica de evaporaciéon

térmica.
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3.3.1. Sustrato de silicio

El sustrato se obtuvo a partir de una oblea de silicio tipo p cuyas caracteristicas se muestran

en la Tabla 3.6.

Tabla 3.6: Caracteristicas de la oblea de silicio empleada.

Dopante Espesor (t) Resistividad (p)

poli-Si Tipo p Boro 400pm > 120082 - cm

De esta oblea se corté una muestra de dimensiones de aproximadamente 0.95 cm por 0.95 cm
para realizar la deposiciéon de contactos.
La limpieza del sustrato se realiz6 utilizando un bafio de ultrasonido con acetona y alcohol

etilico. Al final se le enjuag6 con agua destilada.

3.3.2. Deposiciéon de contactos

Los contactos fueron hechos de aluminio, con la evaporadora mostrada en la Figura 3.11. La
presion fue medida con un Combitron CM 30 de Leybold-Heraeus, mientras que la tasa de
deposicion y el espesor de la pelicula depositada se monitorearon con un indicador INFICON

SQM-160. La Tabla 3.7 muestra los detalles de la deposicion.

Tabla 3.7: Detalles de la evaporacion de contactos sobre la muestra de silicio.

Especificacion
Metal evaporado Aluminio
Material del crisol Tungsteno
Presion de vacio en la cAmara ~ 5 x 107 mbar
Rango de selector de corriente Posicion 4 (~ 125A) a 5 (~ 155A)
Rango de tasa de deposicion 0A.-s1a27.29A .71
Espesor de deposiciéon 107 nm

El deposito de los contactos sobre el silicio fue realizado a través de una méscara delgada.
La Figura 3.12 presenta la méscara y la muestra obtenida. Las distancias de los bordes
de la muestra, de los contactos respecto a las esquinas de la muestra y la distancia entre
contactos fueron tomadas con la ayuda de un microscopio digital DinoLite de 2 megapixeles.
Este microscopio permite calibrar su medidor de distancia colocando una referencia conocida

en la imagen. Se utilizdé un vernier para calibrar con 1 mm.
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Figura 3.11: (1) Unidad de Evaporacion Balzers Mikro BA 3. (2) Cdmara de eva-
poracion. (3) Indicador de presion Leybold-Heraeus Combitron CM 30. (4) Monitor de
tasa de deposicion y espesor INFICON SQM-160.

Figura 3.12: Mdscara utilizada para la deposicion de los contactos (izquierda) y
muestra obtenida (derecha). Se cubrieron los orificios necesarios para obtener la mues-
tra.

3.3.3. Tratamiento térmico

Para asegurar que los contactos tengan un comportamiento 6hmico, se realizé tratamiento
térmico a la muestra en un horno tubular de cuarzo. Los pardmetros de este tratamiento se

encuentran en la Tabla 3.8.
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Tabla 3.8: Pardmetros del tratamiento térmico.

Especificaciéon

Presion de vacio inicial ~ 1.2 x 1075 mbar

Gas Ambiente Nitrégeno
Presiéon gas ambiente ~ 4 x 107! mbar
Temperatura 500°C
Tiempo 20 min

3.3.4. Verificacién de contactos 6hmicos

El comportamiento 6éhmico de los contactos depositados fue verificado luego del tratamiento
térmico, antes de colocarlos en el portamuestras del criéstato. Los contactos fueron evaluados
de par en par, en un portamuestras con dos puntas de oro. Por medio de las puntas se
aplicaron voltajes en los contactos desde —5V hasta 5V midiendo la corriente que pasé a

través de ellos. Todos los contactos tuvieron un comportamiento éhmico.

3.4. Medicién de resistividad eléctrica a bajas temperaturas

En esta seccion se describe todo el proceso de medicién de resistividad eléctrica. La Figu-

ra 3.13 muestra la secuencia seguida para las mediciones.

3.4.1. Ensamblaje de la muestra y configuracién de equipos

La medicién de resistividad requirié de cuatro cables o filamentos que fueran conectados por
sus extremos uno a uno con los respectivos contactos en la muestra. Esto implicé utilizar
pasamuros para poder realizar las conexiones a los equipos sin perder el vacio al interior del
criostato. La Figura 3.14 muestra los pasamuros empleados.

La muestra preparada se sujeto en el portamuestras con una tira pequenia (menor al 5%
del area de la muestra) de cinta adhesiva de doble cara. Adicionalmente, se anadié pasta
térmica sobre el posterior de la muestra, rodeando la cinta, para que haya mejor soporte y
contacto térmico entre la muestra y el portamuestras.

Los extremos de cada filamento fueron pegados con pasta conductora de plata a cada con-
tacto de aluminio sobre la muestra, respetando el orden mostrado en la Figura 3.16, la cual
presenta una muestra de prueba con los cuatro contactos pegados con pasta de plata.

De manera similar se pegaron los filamentos a los contactos en la muestra de la Figura 3.12.
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Figura 3.13: Secuencia completa para la medicion de resistividad a bajas tempera-
turas.

Se verificd que los contactos obtenidos tengan un comportamiento 6hmico para luego realizar

las medidas de resistividad.

Los equipos utilizados para realizar ambas mediciones fueron:

—_

Fuente de voltaje programable - Keithley 230
Fuente de corriente programable - Keithley 220
Escaner - Keithley 705

Multimetro digital - Keithley 2000

Multimetro digital - HP 34401

A

La Figura 3.15 muestra un esquema de la configuracién para la verificaciéon del comporta-
miento 6hmico (Curvas I-V) y la medicion de resistividad eléctrica.
La programacion de los equipos y los programas utilizados en LabVIEW fueron elaborados

en el laboratorio. En el Apéndice C se muestran los paneles frontales de dichos programas

N
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Figura 3.14: Pasamuros utilizados para (1) conectar el sensor de temperatura y el
calefactor con el ITC-503 y (2) conectar los contactos de la muestra con el escdner.

| | Tarjeta de A rimetro | Tarietade | |
Amperimetro FecAner Voltimetro mperimetro Escaner Voltimetro
Fuente de Fuente de
voltaje corriente

L L

(a) (b)

Figura 3.15: Configuracion de equipos para (a) verificacion de comportamiento oh-
mico de contactos y (b) medidas de resistividad con el método de cuatro puntas.

(Figura C.4 y Figura C.5).

Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis




3.4.2. Medidas de resistividad de una muestra prueba

Se realizé una prueba inicial de la medicién de resistividad con una muestra de prueba de

silicio tipo n de bajo dopaje con cuatro contactos de aluminio en las esquinas (Figura 3.16).

Figura 3.16: Muestra de prueba colocada en el portamuestras. Los nimeros indican
el orden de las conexiones con el escaner para las medidas de resistividad.

3.4.2.1. Verificacion de contactos 6hmicos

La verificaciéon del comportamiento 6hmico de los contactos se realizé entre cada par de
contactos siguiendo la secuencia de los ntimeros en la Figura 3.16. La Figura 3.17 muestra
los graficos I-V de cada par. Se observa el comportamiento 6hmico de las curvas de las
Figuras 3.17a y 3.17b es menor que en las curvas de las Figuras 3.17c y 3.17d.

De las figuras se observa que una corriente de 1A se encuentra dentro del rango 6hmico
comun para todas. Este valor de corriente se programé en la fuente de corriente para las

mediciones de resistividad.

3.4.2.2. Control de temperatura

La Figura 3.18 muestra el perfil de temperatura del ensayo con la muestra de prueba. Se

muestra el control de temperatura a 50 K, 100 K, 150 K y 200 K. La Tabla 3.10 muestra el
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Figura 3.17: Curvas I-V de cada par de contactos. Se observé un comporta-
miento dhmico mds pronunciado en las curvas (c) y (d) respecto a las curvas
(a) y (b). La corriente de 1 nA pertenece al rango éhmico de todas las curvas.
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intervalo en el que oscil6 la indicacién en cada temperatura. Las medidas de resistividad se

realizaron en dichas temperaturas.

Tabla 3.9: Valores de voltaje mdximo utilizados para el control de temperatura
en cada setpoint. Los valores de capacidad de refrigeracion son aprorimados y
fueron tomados del manual del generador criogénico. Se controlé con la funcion
AUTO-PID activada. Se ingresé manualmente los valores 0.02, 60 y 0 a los
pardmetros de control P, I y D, respectivamente.

Setpoint Capacidad de refrigeracion (W) Vpax (V)

50K 2.0 7
66 K = 7
70K = 7
80K - 10
90K = 11
100K 5.2 13
125 K = 13
150K 6.3 17
175 K = 17
200K 7.1 20
250K 7.6 1*
300K = 29

"El control se hizo con el compresor de helio apagado.

Para controlar las temperaturas se utilizaron los voltajes méximos mostrados en la Tabla 3.9.
Estos voltajes se definieron tomando como referencia inicial la capacidad de refrigeracion del
criostato en la segunda plataforma, segtin lo indicado en el manual del generador criogénico
[39], teniendo en cuenta una resistencia de 30§2 del calefactor. El control se realizé con la
funcion AUTO-PID activada y a los parametros P, I y D se les asigno en la entrada manual

los valores constantes en 0.02, 60 y 0, respectivamente.

Tabla 3.10: Rango de oscilacion en cada temperatura programada en el con-
trolador.

Setpoint Rango de temperatura

50 K 50.06 £0.25K
100 K 100.15+ 0.25 K
150 K 150.1 £0.2K

200 K 199.95 £ 0.06 K

. . . . X
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Figura 3.18: Perfil de temperatura del ensayo con la muestra de prueba.

3.4.2.3. Mediciéon de resistividad

Los datos obtenidos de la medicién se muestran en la Tabla 3.11. Los valores de las columnas

R4 y Rp corresponden a las resistencias Rapcp y Rpc,pa, respectivamente. La columna

Razén R muestra la razén de la mayor resistencia entre Rap cp ¥y Rpc,pa sobre la menor.

Tabla 3.11: Datos de medicion de resistividad de la muestra prueba.

Temperatura (K) Ra(2) Rp(2) Razon R Factor de geometria Resistividad (2 - em)

50 1794566 2123696 1.1834 0.9995 553599
100 210030 219443 1.0448 1.0000 60820
150 37866 39277 1.0372 1.0000 10925
200 11425 11883 1.0401 1.0000 3301
250 ey 7784 1.0087 1.0000 2195
300 4918 5170 1.0512 1.0000 1429

3.4.3. Medidas de resistividad de la muestra preparada

Se realizaron medidas de resistividad de la muestra preparada (Figura 3.12) a diferentes
temperaturas y, adicionalmente, variando radialmente la distancia de los contactos. En la

Figura 3.19 se puede ver los filamentos pegados a los contactos centrales. A continuacion se

detalla las mediciones realizadas en cada cuaterna de contactos.
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Figura 3.19: Muestra preparada colocada en el portamuestras.

3.4.3.1. Verificacion de contactos 6hmicos

La Figura 3.20 muestra las curvas I-V de los contactos cercanos a los extremos (a), en el
intermedio (b) y en la parte central (c) de la muestra. Todos los contactos resultaron 6hmicos.
Para las medidas de resistividad con cada grupo de contactos se utilizé una corriente de 1 pA

debido a que es uno de los puntos de corriente donde las ocho curvas I-V estdn mas cercanas.

80 T T T T T T T T T T 80 T T T T T T T T T T 80 T T T T T T T T T T
60 60 60 /'
10| 4 20| H w0 P .
2or = = 20 == 1 20 1
_ e oy R =
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= ” —m—1v12 st f —m— V12 —-— M?
e ov21| | L o-v21 | e d
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v V32 v Iv32 v V32
40 |- *-1v3al |- -40 -§7 *- V34| & 1v34) |
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60 o v14] ] B0 o 14| ] o IVi4[
| L

V (V) V (V) V (V)
(a) Extremos. (b) Intermedios. (c) Centrales.

Figura 3.20: Curvas I-V de la muestra preparada. Se observa un comporta-
miento dhmico en todos los casos. A medida que los contactos se acercan al
centro de la muestra, la pendiente aumenta. Esto implica que la resistencia va
dismiuyendo. La corriente de 1 pA fue utilizada para las mediciones de resisti-
vidad.
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3.4.3.2. Control de temperatura

Se control6 la temperatura en las siguientes temperaturas: 66 K, 70K, 80K, 90K, 100 K,
125K, 150K, 175K, 200K, 250K y 300K. Se utilizaron los valores de voltaje maximo
mostrados en la Tabla 3.9. Los pardametros de control P, I y D no se modificaron, respecto a
la configuracién anterior. Los perfiles de temperatura obtenidos para cada grupo de contactos

se muestran en el Apéndice A.

3.4.3.3. Mediciéon de resistividad

Los datos obtenidos de las mediciones de resistividad se muestran en las Tablas 3.12, 3.13 y
3.14, utilizando los contactos extremos, intermedios y centrales, respectivamente (ver Figu-

ra 3.21).

centrales,

[C]
6 medios 4

|

S,

é extremos o

2 1

Figura 3.21: FEsquema de contactos en la muestra preparada para mediciones de
resistividad.

Tabla 3.12: Datos de medicion de resistividad con los contactos cercanos a los
extremos en cada temperatura controlada.

Temperatura (K) RA (2) RB (22) Razoén R Factor de geometria Resistividad (2 - cm)

66 9661097 10035115 1.0387 1.0000 1785177
70 7782095 6780371 1.1477 0.9997 1317918
80 3555786 3154496 1.1272 0.9998 607525
90 1427996 1325200 1.0776 0.9999 249462
100 487144 434356 1.1215 0.9998 83441
125 92283 81659 1.1301 0.9998 15747
150 41307 33744 1.2241 0.9993 6779
175 26722 21105 1.2661 0.9991 4315
200 24325 18687 1.3017 0.9989 3875
250 24353 21324 1.1420 0.9997 4134
300 20127 21726 1.0795 0.9999 3792
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Tabla 3.13: Datos de medicion de resistividad con los contactos intermedios en
cada temperatura controlada.

Temperatura (K) RA (©2) RB (©22) Razéon R Factor de geometria Resistividad (2 - cm)

66 6600211 5659294 1.1663 0.9996 1108992
70 4736313 4144279 1.1429 0.9997 803713
80 2058570 1821635 1.1301 0.9998 351274
90 942091 824586 1.1425 0.9997 159894
100 453998 393226 1.1545 0.9997 76663
125 103617 86077 1.2038 0.9994 17145
150 38527 31108 1.2385 0.9993 6287
175 24307 18974 1.2811 0.9990 3903
200 23103 17681 1.3066 0.9988 3674
250 22257 19063 1.1675 0.9996 3738
300 17227 17906 1.0394 1.0000 3185

Tabla 3.14: Datos de medicion de resistividad con los contactos centrales en
cada temperatura controlada.

Temperatura (K) RA (2) RB (2) Razén R Factor de geometria Resistividad (2 - cm)

66 3733723 3474433 1.0746 0.9999 653110
70 2651174 2539217 1.0441 1.0000 470431
80 1073761 1089791 1.0149 1.0000 196128
90 489961 480698 1.0193 1.0000 87989
100 230021 230525 1.0022 1.0000 41746
125 52345 51012 1.0261 1.0000 9369
150 21099 19766 1.0674 0.9999 3703
175 14647 13561 1.0801 0.9999 2556
200 13299 12130 1.0963 0.9999 2303
250 14097 13246 1.0642 0.9999 2478
300 12499 12453 1.0037 1.0000 2262
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Capitulo 4

Resultados y discusion

Este capitulo esta dividido en tres secciones. En la primera se hace una discusiéon sobre la
operacion del sistema criogénico y el control de temperatura.

En la segunda seccién se discuten los resultados obtenidos de resistividad y los errores debido
a la posicion de los contactos en la muestra preparada.

En la tercera seccion se muestran y discuten los resultados de medicién de resistividad en
funcién de la temperatura.

En la dltima seccién se mencionan algunos posibles trabajos a futuro con el sistema imple-

mentado.

4.1. Operacioén del sistema criogénico

Durante el descenso de la temperatura el compresor de helio tuvo dos factores que influen-

ciaron en el control de temperatura:

e El enfriamiento de agua para el intercambiador de calor, al parecer, fue insuficiente
para mantener constante su funcionamiento, pues el compresor se detiene por pro-
teccion cuando la temperatura interna del helio excede los 37.5°C [39]. Algunos de
los incrementos en temperatura mostrados durante el descenso de temperatura en las
figuras 3.8, 3.18 y las del Apéndice A representan lo antes mencionado. Sin embargo,
se activdo manualmente el equipo luego de esperar a que el agua enfrie el sistema. Esto
también influy6 en que la temperatura minima controlada sea 66 K.

e Otra funcién de proteccion del compresor es cuando la potencia de entrada es muy
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alta [39], haciendo que el funcionamiento se detenga. Algunos incrementos durante

el descenso de la temperatura mostrados en las mismas figuras representan lo antes

mencionado. La diferencia es que en estos casos el compresor se activa por si solo luego

de unos minutos.

Para disminuir el esfuerzo realizado por el compresor, se opté por apagarlo luego de realizar

las medidas en una temperatura dada. Esto tuvo tres consecuencias:

e Redujo el sobrecalentamiento del compresor permitiendo que se enfrie lo suficiente

para realizar el control de temperatura en cada punto sin muchas interrupciones.

e Permiti6é disminuir el tiempo entre setpoints y, a la vez, prevenir algin posible sobre-

calentamiento del calefactor, pues éste fue utilizado con un voltaje bajo (5V) para

alcanzar la siguiente temperatura.

e El control de temperatura se vié afectado ya que, en general, se esper6 a que la tempe-

ratura llegue unos grados por encima del setpoint siguiente para encender nuevamente

el compresor. Esto produjo que, al inicio, la temperatura descienda rapidamente hasta

que llegue a su descenso normal. Una vez ahi, se procedié a controlar la temperatura.

Tabla 4.1: Rangos de oscilacion de las temperaturas controladas para las me-
didas de resistividad con los contactos extremos, intermedios y centrales de la

muestra preparada.

Rango de temperatura

Setpoint Extremos Intermedios Centrales
66 K 66.0 £ 0.0K 65.95 £ 0.05 K 65.95 £ 0.05 K
70 K 70.0£0.0K 70.0£0.1K 70.0£0.1K
80 K 80.0+0.1K 80.0+0.1K 80.0+0.1K
90 K 90.0+0.2K 90.0+0.2K 90.0+0.2K
100 K 100.0 £0.1K 100.0 £0.2K 100.0 £ 0.2K
125 K 125.0 £ 0.2K 125.0 £ 0.2K 125.0 £ 0.1 K
150 K 150.0 £ 0.2K 150.0 £ 0.2K 149.95+ 0.25 K
175 K 175.0 £ 0.1 K 175.0 £ 0.3K 175.0 £ 0.3 K
200 K 200.0 £ 0.2K 200.05 £0.15 K 200.05 £ 0.15 K
250 K 250.0+0.1K 250.0+0.0K 250.0+0.0K
300 K 300.05 £ 0.06 K 300.0£0.1K 300.0£0.1K

Las temperaturas controladas (setpoints) se muestran en la Tabla 4.1. Los rangos de tem-

peratura se presentan luego de analizar los datos tomados durante el intervalo de tiempo de
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la medicion de resistividad. Los limites inferiores y superiores se determinaron observando
el méximo y el minimo en dicho intervalo para cada temperatura controlada.

El rango de temperatura en cada setpoint ha estado dentro de una tolerancia +1°C, lo cual
esté en concordancia con lo sugerido en [43].

La minima variacién ha sido de 0.0 °C y la méaxima ha sido de 0.3°C.

4.2. Correcciones en las medidas de resistividad eléctrica de-

bido a la posicién de los contactos

Uno de los requerimientos para realizar mediciones de van der Pauw es que los contactos
estén en la periferia de la muestra. Sin embargo, la muestra preparada para la medicion (ver
Figura 3.12) no tiene los contactos en los extremos exactamente en la periferia, sino que

tienen una cierta distancia respecto a las esquinas.

d
Y

-— [ ——

Figura 4.1: Forma de la muestra evaluada por Koon [34, 44]. Uno de los contactos
estd desplazado una distancia d respecto de la esquina.

Esto implica que la medicién de resistividad debe ser corregida, o al menos verificar si la
magnitud del error de la medida es aceptable, debido a los contactos alejados de la periferia.
Koon [34, 44] propone una expresion para determinar la magnitud del error al hallar la
resistividad eléctrica en una muestra con la forma de la Figura 4.1 por el método de van der

Pauw. La magnitud del error esta dada por

4
A: =212 (g) (4.1)

Las distancias aproximadas de D y d de los contactos de la muestra se muestran en la
Tabla 4.2 y en la Tabla 4.3. Como referencia para la toma de distancias se utiliz6 el esquema
de la Figura 3.21.

La relacion Ap/p para cada grupo de contactos (extremos, intermedios y centrales) se mues-

tran en la Tabla 4.4. En [6], van der Pauw menciona que los errores por cada contacto
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Tabla 4.2: Distancias de los bordes de la muestra (ver Figura 3.21)

Lado Distancia de bordes, D (mm)

1-2 9.431
2-3 9.451
3-4 9.587
4-1 9.169

Tabla 4.3: Distancias de los contactos respecto a las esquinas mds proximas
(ver Figura 3.21).

Distancias respecto a esquinas, d (mm)

Contacto Extremos Intermedios Centrales
1 1.125 2.971 4.423
2 0.845 2.771 4.459
3 1.089 2.713 4.620
4 1.578 3.045 4.995

Tabla 4.4: Errores de resistividad debido al desplazamiento de cada contacto
respecto de la esquina hallados con (4.1). Al final de la tabla se muestra el error
total de la medicion.

Ap/p
Contacto Extremos Medios Centrales

1 -0.000429  -0.0209 -0.103

2 -0.000135  -0.0157 -0.105

3 -0.000353  -0.0136 -0.114

4 -0.00186 -0.0258 -0.187

Error total -0.00278 -0.0760 -0.509
Error total (%) -0.278 -7.59 -50.9

desplazado de la esquina son aditivos en primer orden. El error total debido a los cuatro
contactos también se muestra en las dos tltimas filas de la Tabla 4.4 como la suma de los
errores debido al desplazamiento de cada contacto individual.

La resistividad eléctrica determinada con los contactos en los extremos tienen un error menor
al 1% lo que indica que la medida realizada con dichos contactos es muy cercana a aquella
si se midiese con los contactos en las esquinas. Sin embargo, la resistividad hallada con los

contactos medios y centrales presentan errores muy por encima de 1 %.

Miccoli et al. (2015) presentan en [31] factores de correccion para medidas de resistividad

. . . . X
Tesis publicada con autorizacion del autor 2 %
No olvide citar esta tesis



eléctrica en una muestra de forma cuadrada con cuatro contactos. La expresion general tiene

la forma

pzp.t¥ (4.2)

Donde F es el factor de correcién y tiene tres componentes F' = F - Fy - F3.
El factor Fy corrige el error debido al espesor, t, de la muestra. Si s es la distancia entre un

par de contactos, se tienen dos casos limite:

1. Sit/s>1, Fi(t/s) = 2Iln2(s/t), que es para muestras en 3D semi-infinitas.

2. Sit/s < 1, Fi(t/s) = 1 que es para muestras en 2D infinita. Esta aproximacion es

valida dentro del 1% de error para t/s < 0,2.

La Tabla 4.5 muestra las distancias entre cada par de contactos segtn la Figura 3.21.

Tabla 4.5: Distancias entre pares de contactos (ver Figura 3.21).

Distancias entre contactos, s (mm)

Contactos Extremos Medios Centrales
1-2 7.750 5.195 2.837
2-3 7.978 5.392 2.722
3-4 7.392 5.227 2.836
4-1 7.750 5.255 2.750

Para la muestra con espesor ¢ = 400 pm, el mayor valor de t/s es de 0,147 para s de los
contactos 2-3. Por lo tanto, se puede tomar F; = 1.

F5 corrige el error por la proximidad de los contactos a un borde de la muestra, sin embargo
el factor F3 ofrece una mejor correcciéon tomando en cuenta todos los bordes. Por esto,
tomaremos F> = 1 y nos centraremos en Fj.

Para una muestra de forma cuadrada con un arreglo de contactos cuadrangular paralelo a

los bordes de la muestra, la expresion para F3 es [45]

2
Fy = il

- n2+In {((:4':11))2} ’

(4.3)

donde r estéd dado por

.\_\
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5 cosha — cosy cosh (m — x) 4 cosy cosh (7 + x) + cosy

cosh z 4 cosy cosh (m — x) — cosy cosh (7 + ) — cosy

67271’

X |1—8
1+e ™

coshzcosy|, (4.4)

ademés, x =y = ws/2D y D es la longitud del lado de la muestra.
La Tabla 4.6 presenta las correcciones para la muestra con los valores de s y D mostrados

en las Tablas 4.5 y 4.2, respectivamente.

Tabla 4.6: Factores de correccion F3 calculados con (4.3) para una muestra cua-
drada con contactos en arreglo cuadrangular paralelo a los bordes de la muestra.

Extremos Medios Centrales

Contactos s/D F3 s/D F3 s/D Fj
1-2 0.822 454 0.551 4.92 0.301 6.56
2-3 0.844 454 0.571 4.86 0.288 6.69
3-4 0.771 4.56 0.545 4.94 0.296 6.61
4-1 0.845 4.54 0.573 4.85 0.300 6.57

La Tabla 4.7 muestra los factores F3 de correcciéon promedio para cada grupo de contactos.

Tabla 4.7: Factores de correcion F3 promedio para cada grupo de contactos.

Extremos Medios Centrales

F3 4.54 4.89 6.61

Para determinar los valores corregidos de resistencias comparamos las ecuaciones 4.2 y 2.32.
Si el promedio de la resistencias Rap.cp y Rpc,pa da la resistencia R (V/I en4.2) yd=t

es el espesor de la muestra, la resistividad corregida estaré dada por

In2
= Fy 4.5
P S (4.5)

donde f es el factor geométrico de van der Pauw y p es la resistividad hallada con el método
de van der Pauw.

De la Tabla 3.12, a 300K, f = 0,9999 y p = 3792€)-cm, por lo que p. = 3799 - cm.
Las tablas 4.8, 4.9 y 4.10 muestran las resistividad corregidas a partir de las resistividades

medidas de los contactos en los extremos (Tabla 3.12), contactos intermedios (Tabla 3.13)

"iNEE&a‘
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y contactos en el centro (Tabla 3.14), respectivamente.

Tabla 4.8: Resistividades corregidas para los contactos en los extremos.

Temperatura (K) f p(-em) p(Q-em) Ap/p(%)

66 1.0000 1785177 1788186 -0.168
70 0.9997 1317918 1320536 -0.198
80 0.9998 607525 608671 -0.188
90 0.9999 249462 249907 -0.178
100 0.9998 83441 83598 -0.188
125 0.9998 15747 15777 -0.190
150 0.9993 6779 6795 -0.235
175 0.9991 4315 4326 -0.254
200 0.9989 3875 3886 -0.283
250 0.9997 4134 4142 -0.193
300 0.9999 3792 3799 -0.184

Tabla 4.9: Resistividades corregidas para los contactos intermedios.

Temperatura (K) f p(2-cm) p(-em) Ap/p(%)
66 0.9996 1108992 1196979 -7.35
70 0.9997 803713 867393 -7.34
80 0.9998 351274 379068 -7.33
90 0.9997 159894 172563 -7.34
100 0.9997 76663 82737 -7.34
125 0.9994 17145 18509 -7.37
150 0.9993 6287 6788 -7.38
175 0.9990 3903 4215 -7.40

200 0.9988 3674 3969 -7.43
250 0.9996 3738 4035 -7.36
300 1.0000 3185 3436 -7.31

El promedio de las magnitudes de error Ap/p encontradas a las temperaturas medidas son
de —0,205 % (extremos), —7,36 % (medios) y —31,43 % (centrales).

La Tabla 4.11 compara los valores magnitud de error encontrados con lo presentado por
ambos desarrollos.

Se puede observar que las magnitudes de error estan en un orden cercano entre si para los
contactos extremos e intermedios. Para los contactos centrales, a pesar de que difieren en
casi 20 % entre si, los errores encontrados por ambos desarrollos son mucho méas grandes en
comparacién con los correspondientes a los contactos intermedios y extremos. Si no fuera

posible colocar los contactos justamente en las esquinas de la muestra, se deberén colocar

. . . . X
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Tabla 4.10: Resistividades corregidas para los contactos en el centro.

Temperatura (K) bi p(-em) p(-em) Ap/p(%)

66 0.9999 653110 952592 -31.44
70 1.0000 470431 686077 -31.43
80 1.0000 196128 286033 -31.43
90 1.0000 87989 128323 -31.43
100 1.0000 41746 60882 -31.43
125 1.0000 9369 13664 -31.43
150 0.9999 3703 5401 -31.44
175 0.9999 2556 3728 -31.44
200 0.9999 2303 3359 -31.44
250 0.9999 2478 3614 -31.43
300 1.0000 2262 3299 -31.43

Tabla 4.11: Comparacion de magnitudes de error encontradas con lo propuesto
por Miccoli et al. (2015) y Koon (1989).

Ap/p(%)
Referencia Extremos Intermedios Centrales
Koon (1989) -0.278 -7.49 -50.9
Miccoli et al. (2015) -0.205 -7.36 -31.4

lo més cercano posible a fin de reducir el error. Como se puede ver de estos resultados, a

medida que los contactos se alejan de las esquinas, el error crece considerablemente.

4.3. Resistividad en funciéon de la temperatura

Para revisar los resultados de la resistividad eléctrica en funcién de la temperatura se toma-
ran solamente aquellas resistividades corregidas a partir de la resistividad determinada con

los contactos extremos, debido a los resultados de la seccién anterior.

La Tabla 4.12 presenta los valores de temperatura y resistividad eléctrica correspondientes.
Primero notamos que a 300K, la resistividad es 37992 - cm. Esto coincide con la espe-
cificacion del fabricante (> 12002 -cm). Con este valor de resistividad se puede deter-
minar la concentracion de impurezas de boro en el material a partir de un grafico de
Resistividad vs Concentracion de impurezas, por ejemplo, de la referencia [8]. Para el
valor de resistividad determinado a 300K, el valor de la concentraciéon de impurezas es de

aproximadamente 2.9 x 102 cm™3.

. . . . X
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Tabla 4.12: Valores de temperatura y resistividad corregida, determinada con
los contactos en los extremos de la muestra.

T (K) p(2-cm)

66 1788229
70 1320549
80 608692
90 249905
100 83599
125 15777
150 6795
175 4326
200 3886
250 4143
300 3799

La Figura 4.2 muestra los graficos de resistividad y conductividad en funcién de la tempe-
ratura.

En la Figura 4.2a se puede ver que la resistividad disminuye a medida que la temperatura
aumenta. Desde el rango de 66 K hasta 300 K, la resistividad cambia hasta en tres érdenes de
magnitud. Como se vio en la Seccién 2.1, la regiéon donde ocurre el congelamiento o “freeze-
out” empeiza a partir de los 130 K aproximadamente (ver Figura 4.2c). Subiendo mas la
temperatura, empieza la region extrinseca donde todos los portadores de carga, idealmente,
estan ionizados. La region intrinseca permitiria estimar el ancho de banda de la muestra
(con los graficos de las Figuras 4.2b y 4.2d), sin embargo, no se visualiza la regién intrinseca

debido al limite en temperatura alcanzado de 300 K.

A partir de la ecuacion (2.22) se podria ver la tendencia de la curva a bajas temperaturas.
Para la muestra de silicio tipo p de bajo dopaje aproximamos la concentracién de portadores

de carga a n; (ecuacion (2.8)). La resistividad seria

1

~ 4.6
qni(fin + tp) (46)

P

Tomando en cuenta solamente la movilidad de los huecos por ser los portadores predomi-

nantes, la expresion (4.6) queda de la forma

1 T-3/2eN/T
PR —
M p

Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis




10" T T 6.5 T T T T

T
./.
6.0 F 3
° [ ]
L]
10° - E
\o 5.5 - y B
- b ~ /
Q50 F ]
S S .
~ |
a \ 45 .
L} L ]
10° & \ i E 40 / ]
e P .
e EE— ] oo ®
35 * ]
103 1 1 1 1 1 1 1
50 100 150 200 250 300 2 4 6 8 10 12 14 16
Temperatura (K) 10%T (K™)
3
(a) pvsT (b) logp vs -
10° T T T T 35 S my T . .
° L]
jS * 40l \ E
10 | E L4
Q/
/ a5f \ ]
Z R
o
0%k 2 E S50 b ]
g / g \
[} hd .
/ -5.5 - \ <
/.
6 L -
10 Fi o
¢ 6.0 ]
.\.
10*7 1 1 1 1 6.5 1 1 1 1 1
50 100 150 200 250 300 2 4 6 8 10 12 14 16
Temperatura (K) 10%T (K™)
3
(c)ouvsT (d) logo vs 12

Figura 4.2: Curvas de la resistividad p y la conductividad o en funcion de la
temperatura.
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Figura 4.3: Tendencia de p a bajas temperaturas, determinada a partir de la ex-
presion (2.22). Los valores de p en el eje y dependen de las constantes M' y N de la
expresion (4.8).
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donde M = 8q(k/mh?)3/? (m:‘Lm;)3/ 1y N = E,/2k son constantes. Asumiremos que para las

temperaturas medidas, teéricamente, p oc T—3/2 [46], por lo que (4.7) queda

pr~ MeNT, (4.8)

con M’ =1/M. La tendencia de esta curva se ve en la Figura 4.3.

Se observa que tiene una tendencia similar a la curva de la Figura 4.2a.

4.4. Trabajo Futuro

Debido a que el sistema criogénico es una parte principal del sistema implementado, lo pri-
mero seria mejorar el sistema de enfriamiento del compresor de helio. De esta manera se

podria afinar aiin méas los parametros PID y hacer mas eficientes los experimentos.

Ya que el sistema de resistividad esta implementado, el siguiente paso seria implementar las
medidas de Efecto Hall para determinar la movilidad de los portadores de carga y el signo
de su carga. Y, en conjunto con la resistividad, se podrian determinar otros parametros
electronicos del material.

Paralelamente, debido a lo versatil y compacto del criéstato, se podria adaptar una cu-
bierta (ver Figura 3.2) con lunas transparentes y un portamuestras adecuado para realizar

mediciones de parametros 6pticos a bajas temperaturas.
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Capitulo 5

Conclusiones

Ha sido implementado un sistema de medicién de resistividad eléctrica a bajas temperaturas,
empleando un criéstato de ciclo cerrado de helio, un sistema de control de temperatura y un
sistema de mediciéon de resistividad de van der Pauw. Este sistema ha permitido estudiar la
dependencia de resistividad eléctrica en funcién de la temperatura de una muestra cuadrada

de silicio tipo p. A partir del trabajo desarrollado en esta tesis, se concluye lo siguiente:

e El criostato de ciclo cerrado de helio utilizado alcanz6 la temperatura minima de 50 K,
sin embargo, tiene un mejor funcionamiento a partir de los 66 K. El tiempo necesario
aproximado para alcanzar dicha temperatura es de 2.5 horas, aproximadamente.

e El alambre de nicrom resulta eficiente como calefactor para el control de temperatura.
Resulta conveniente elegir una longitud equivalente a una resistencia de, por lo menos,
3092.

e A los valores de resistencia obtenidos mediante el programa de mediciéon de resistividad
eléctrica por la técnica de van der Pauw se les debe estimar el error de medida cuando
los contactos no estan en la periferia de la muestra y asi poder decidir si se requiere de
realizar una correcciéon de la medida o si el error es lo suficientemente pequeno para
ignorarlo.

e Para evitar errores en la medida mayores al 1%, los contactos deben colocarse lo mas
cercano posible a las esquinas de la muestra.

e A 300K, la muestra tiene una resistividad de 37992 - cm y una concentracion de im-

purezas de, aproximadamente, 2.9 x 102 cm™3.
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e La curva p vs T graficada con las medidas de resistividad realizadas con los contactos
en los extremos de la muestra siguen una tendencia similar a la aproximada por la
teoria: predominada por e/ para una muestra de silicio tipo p de bajo dopaje y para

las temperaturas controladas.
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Apéndice A

Perfiles de temperatura para las
medidas de resistividad de la muestra

preparada

Los perfiles mostrados a continuacién son los correspondientes a las medidas de resistividad

en funcion de la temperatura de la muestra en la Figura 3.12.
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Figura A.1: Perfil de temperatura para las medidas de resistividad con los contactos
extremos. En este caso las temperaturas fueron controladas a partir de 50K y subidas

cada 25 K.
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Figura A.2: Perfil de temperatura para las medidas de resistividad con los contactos
extremos. En este caso solo se controlaron las temperaturas 66 K, 70K, 80 K y 90 K.
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Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis




Apéndice B

Curva de calibracion del sensor de

temperatura

Las figuras B.1 y B.2 muestran el reporte de calibracion del sensor de temperatura DT-470-

SD-13-1.4D, emitido por el fabricante Lake Shore Cryotronics, Inc.
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DATA PLOT

Calibration Report: 663218 Sales Order: 72462
Sensor Model: DT-470-SD-13-1.4D Serial Number: D92027
Sensor Type: Silicon Diode Temperature Range: 1.40K to 100K
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Figura B.1: Grdfico de la curva de calibracion del sensor.

Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis




TEST DATA

Calibration Report: 663218 Sales Order: 72462
Sensor Model: DT-470-SD-13-1.4D Serial Number: D92027
Sensor Type: Silicon Diode Temperature Range: 1.40K to 100K
Index Temp. (K) Voltage (V) Excitation Index Temp. (K) Voltage (V) Excitation
1 1.20271 1.68011 10pA£0.1% 36 27.2836 1.11391 10pA£0.1%
2 1.30273 1.67906 10pA£0.1% 37 28.1053 1.11150 10pA£0.1%
3 1.40082 1.67789 10pA£0.1% 38 29.1216 1.10880 10pA£0.1%
4 1.70015 1.67352 10pA0.1% 39 30.1357 1.10633 10pA20.1%
5 2.00026 1.66801 10pA£0.1% 40 32.1625 1.10188 10pA£0.1%
6 2.40106 1.65912 10pA+0.1% 41 35.1819 1.09595 10pA+0.1%
7 2.79997 1.64892 10pA£0.1% 42 38.1771 1.09051 10pA£0.1%
8 3.19606 1.63787 10pA+0.1% 43 42.1702 1.08357 10pA+0.1%
9 3.69861 1.62284 10pA£0.1% 44 46.1709 1.07671 10pA£0.1%
10 4.20908 1.60631 10pA0.1% 45 52.1576 1.06629 10UA£0.1%
11 502588 157756 10pA0.1% 46 58.1566 1.05561 10uA£0.1%
12 6.04208 1.53968 10pA+0.1% 47 64.1562 1.04471 10pA0.1%
13 7.06249 1.50094 10pA+0.1% 48 70.1474 1.03360 10pA£0.1%
14 8.08574 1.46390 10pA£0.1% 49 76.1451 1.02226 10pA£0.1%
15 9.10435 1.43052 10pA0.1% 50 82.1333 1.01072 10UA£0.1%
16 10.1251 1.40074 10pA0.1% 51 88.1288 0.998940 10UA%0.1%
17 11.1463 1.37409 10pA£0.1% 52 94.1309 0.986944 10pA£0.1%
18 12.1606 1.35003 10pA£0.1% 53 100.133 0.974756 10pA£0.1%
19 13.1698 1.32808 10pA£0.1% 54 110.114 0.954105 10pA£0.1%
20 141713 1.30786 10pA£0.1% 55 125.102 0.922327 10pA£0.1%
21 15.1595 1.28914 10pA£0.1%
22 16.1468 1.27138 10pA£0.1%
23 17.1289 1.25437 10pA+0.1%
24 18.1061 1.23783 10pA£0.1%
25 19.0863 1.22141 10pA+0.1%
26 20.0653 1.20482 10pA+0.1%
27 21.0462 1.18737 10pA£0.1%
28 21.8388 117177 10pA+0.1%
29 22.6327 1.15462 10pA£0.1%
30 23.2268 1.14270 10pA+0.1%
31 23.8305 1.13366 10pA0.1%
32 24.4355 1.12732 10pA£0.1%
33 25.0406 1.12303 10pA+0.1%
34 25.6527 1.11988 10pA£0.1%
35 26.4719 1.11660 10pA£0.1%

l_akeShor e@ Page 2 of 12
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Figura B.2: Tabla de datos de la calibracion.

Tesis publicada con autorizacion del autor

No olvide citar esta tesis




Apéndice C

Programas en LabVIEW
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Nimero de puntos
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Voltaje maximo
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Voltaje minimo
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Figura C.4: Panel frontal del programa LabVIEW utilizado para determinar las curvas I-V de los contactos.
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