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Abstract
A set of electronic instrumentation was configured to perform measurements of resis-
tivity and Hall coefficient based on the four-point van der Pauw technique. Measure-
ments were performed on silicon wafers and vanadium dioxide thin films. The abrupt
change in resistivity at the critical semiconductor to metal transition temperature, by
up to five orders of magnitude, was verified for V' Oz thin films grown by Pulsed Laser
Deposition on sapphire substrate, and lower for films grown on M gO and glass sub-
strates. For the sample grown on sapphire other transport properties, obtained through

Hall effect measurements, were determined.

Resumen
Se configuré un conjunto de instrumentacién electronica para realizar mediciones de
resistividad y coeficiente de Hall basados en la técnica de medicién de cuatro puntas de
van der Pauw. Se realizaron mediciones en sustratos de silicio y peliculas delgadas de
diéxido de vanadio. Se corrobor6 el abrupto cambio de resistividad en la temperatura
critica de transicién de semiconductor a metal, por hasta cinco ordenes de magnitud,
en peliculas delgadas de V' O crecidas sobre sustratos de zafiro mediante Deposicion
por Laser Pulsado, y menores para peliculas crecidas sobre sustratos de MgO y vidrio.
Para la muestra sobre zafiro se determinaron otras propiedades de transporte obtenidas

a partir del efecto Hall.
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INTRODUCCION

Usando la técnica de van der Pauw, en este trabajo se realizaron mediciones de resistividad
y mediciones de coeficiente de Hall en peliculas delgadas de didéxido de vanadio. Se ensefian
propiedades eléctricas del diéxido de vanadio. Adicionalmente, este trabajo explica de manera sus-
cinta la implementacién de un soporte de instrumentos de medicidn, sincronizados con programas
escritos en LabView, para la adquisicién de datos de voltaje, corriente y temperatura. El plan del
trabajo es el siguiente.
Capitulo 1: CONDUCCION EN SEMICONDUCTORES Este capitulo comenta algunas carac-
teristicas que identifican a un material semiconductor como intrinseco o extrinseco y es punto de
partida para mencionar y relacionar las propiedades eléctricas en un semiconductor.
Capitulo 2: PROPIEDADES DEL DIOXIDO DE VANADIO Aqui se hace un rapido recorrido
cronolégico de las principales reportes de propiedades eléctricas observados en el di6xido de vana-
dio. Este es un material que dentro de los sélidos presenta dos identidades, semiconductor y metal,
diferenciables por una transicién de fase estructural de acuerdo a una temperatura critica.
Capitulo 3: INSTRUMENTACION Para que la técnica de van der Pauw aqui aplicada fuese més
eficiente se emplearon algunos recursos técnicos. Aqui se menciona la disposicién de dichos re-
cursos. Para llevar a cabo mediciones eléctricas sobre peliculas delgadas de V Oy fué necesario
configurar instrumentos de medida con la posibilidad de ser controlados y monitoreados por una
unidad remota o "PC”.
Capitulo 4: RESULTADOS Y ANALISIS En este capitulo se presentan y comentan los resultados

obtenidos para cada muestra de diéxido de vanadio analizada, corroborando la informacién previa

VI



INDICE DE TABLAS VII

mencionada en el Capitulo 2.

Capitulo 5: CONCLUSIONES Ya al final de este trabajo, se puntualiza en aquellos aspectos so-
bresalientes y de mayor interés observados durante el desarrollo de este trabajo. Como punto final
se dardn de manera sucinta consideraciones que invitan a darle una continuacién a esta primera

version de mediciones eléctricas de peliculas delgadas de didxido de vanadio.
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Capitulo 1

CONDUCCION ELECTRICA EN
SEMICONDUCTORES

Diversos criterios pueden enunciarse para clasificar los s6lidos. Uno de ellos es la conductivi-
dad eléctrica o. En el caso de los semiconductores, a temperatura ambiente, normalmente poseen
conductividades eléctricas comprendidas desde 10* a 1071°Q~em !, Un ejemplo claro de ello es
el silicio cristalino , que puede tener conductividades eléctricas dentro de un rango comprendido
de 10% a 107°Q~!em 1. Sin embargo la diferencia entre materiales metélicos, aislantes y semi-
conductores esta crucialmente ligada a la temperatura. Por ejemplo la conduccién en los metales
disminuye cuando la temperaatura aumenta, en los materiales semiconductores la conduccién au-
menta cuando la temperatura se incrementa. Los semiconductores son corrientemente dopados con
otros materiales (impurezas) para acondicionar su conductividad y generar en ellos caracteristicas
de uso tecnoldgico. En su estado puro y a temperaturas bajas poseen una conductividad relativa-

mente baja por lo que pueden ser denominados aislantes.

Los portadores de carga en los semiconductores se mueven siguiendo un pardmetro estadistico
delimitado por la funcion de Fermi, f(F), distribuyendose en dos bandas de energia conocidas

como banda de conduccién y de valencia. La primera banda posee mayor energia que la otra y estan
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separadas por una zona que no tiene estados de energia disponible para los electrones de enlace,
denominada brecha de energia. De la magnitud del ancho de esta zona, depende la conduccién en
un semiconductor, la cual esta por debajo de los 2eV [1].

En lo que sigue, se describe a grandes rasgos el comportamiento eléctrico de los semiconductores

puros y dopados con impurezas en general.

1.1. SEMICONDUCTORES INTRINSECOS

La conductividad eléctrica en semiconductores intrinsecos es apreciable cuando los electrones
saltan de la banda de valencia, dejando huecos, a la banda de conduccién, manteniendose una con-
centracion de electrones n igual a la concentracién de huecos p, asi que la suma de las contribu-

ciones de portadores de carga positivos y negativos es

0 = Npgniin + NpQplp (L.1)

donde o es la conductividad eléctrica, n es la densidad numérica de cargas, ¢ es la carga de un
portador y p es la mobilidad de los portadores[2]. Si la densidad de electrones de conduccion (n,,)

es equivalente a la densidad de hueco-electrones (n,,) tenemos

o = ng(pn + Hp) (1.2)

La figura (1.1) muestra la distribucion de los portadores de carga en las bandas de energia alrededor
de la energia de Fermi, en el caso en que el semiconductor es considerado puro, sin impurezas
atomicas y libre de defectos en su estructura cristalina, como por ejemplo el silicio puro, cuando la
temperatura es 7' = 0K. Aqui la banda de valencia estard llena mientras la banda de conduccién
estard vacia, y la energia de Fermi se encontrard en un punto medio entre las dos bandas.

En cada una de estas bandas la densidad de carga se incrementa de manera exponencial con la
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Figura 1.1: La funcién de Fermi y bandas de energia para portadores de carga tipo n y tipo p, en
equilibrio térmico.

temperatura[3], teniendo en cuenta que la banda de valencia contiene los huecos y la banda de

conduccion contiene los electrones.

n = N.e2kT (1.3)
p = NyezT (1.4)

donde Ej, representa la energia entre la banda de valencia y la banda de conduccién, % es la con-
stante de Boltzmann y 7" la temperatura absoluta. Asi que la conductividad eléctrica, también puede

expresarse como un término que depende de la temperatura

—Eg
o = oge2kT (1.5)
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de manera que lnoc = lnog — % puede graficarse como en la figura 1.2 de donde la brecha de

energia F/, puede ser encontrada a partir de

2kinZ2
EBy=1—7 (1.6)
Ty P

Figura 1.2: Comportamiento de la conductividad de acuerdo a la temperatura.

1.2. SEMICONDUCTORES EXTRINSECOS

En los materiales semiconductores extrinsecos, las impurezas pueden actuar como dopantes.
Existen dos tipos de materiales extrinsecos: tipo n, en el que los portadores de carga negativa pre-
dominan en la muestra y tipo p, en el que los portadores de carga positiva predominan en la mues-
tra. A modo de ejemplo, un material intrinseco como el silicio puede ser dopado con aluminio para

obtener un material semiconductor tipo p. Si el silicio fuese dopado con fésforo, se espera que el

4
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material sea un semiconductor tipo n. Pese a la similaridad con que actuan los portadores tipo p y n
dentro de un material semiconductor extrinseco, se pueden distinguir convenientemente a través de
mediciones de efecto Hall[1]. En este experimento, un campo magnético aplicado en dngulo recto a
un flujo de corriente causa una deflexion lateral de los portadores de carga y seguidamente aparece
un voltaje a través del material. La figura 1.3 muestra una disposicion general del experimento para
un semiconductor tipo p. De manera andloga sucede con un semiconductor tipo n, de modo que la

polaridad del voltaje de Hall serd opuesta.

I
) s |-
|| Iy
= = by
R o S e 5
F
» +q é_' ’
W
=
=

99 99

Figura 1.3: Voltaje de Hall en los bordes de un material semiconductor tipo ”’p”. El campo magnético
B entra en la pdgina (indicado por una X en la figura).

La figura 1.3 enmarca, a groso modo, la configuracién para la medicion del voltaje de Hall, que se

resume en la siguiente relacion [4]

_ RylIB
= =

Vi 1.7)
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donde Vg es el voltaje de Hall, Ry es el coeficiente de Hall, I es la corriente aplicada, B es el
campo magnético aplicado y ¢ representa el ancho de la muestra. R sefiala la magnitud y el signo
del efecto Hall. La conduccién de los portadores en semiconductores y metales tiene caracteristicas
opuestas segin los efectos de composicion y temperatura. Para metales, en general, las impurezas
reducen la conductividad. En otras palabras aumenta la resistividad con el aumento de impurezas en
el metal. En general, la reduccion en el orden de la estructura cristalina es causante de los efectos en
la reduccién de la mobilidad de los electrones. En el caso de los semiconductores, ciertas impurezas
y el incremento en la temperatura permiten que aumente la conductividad. Estos efectos pueden

explicarse mediante el modelo de bandas de energia y el comportamiento de Arrhenius[5].
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1.3. TECNICAS DE MEDICION DE PROPIEDADES
ELECTRICAS BASICAS

1.3.1. RESISTENCIA

En un semiconductor, la resistencia disminuye con el aumento de la temperatura porque esta
aumenta las amplitudes de las vibraciones en la red del cristal. La vibracién termal de los d&tomos
puede ser absorbida por los electrones llegando al punto de romperse algunos enlaces entre los
electrones de valencia y los 4&tomos de la red generando mds portadores de carga que incrementan
la conduccién en el material. Para un material semiconductor se tiene que la resistencia R a una

temperatura T(K) se encuentra descrita por la ecuacién
E
R = Rgpe2+T (1.8)

donde E representa un valor para el ancho de la banda prohibida o vano de energia, £ es la constante
de Boltzmann y R es la resistencia del semiconductor a una temperatura de referencia 7. Aunque
la resistencia total viene dada como Rpotq = %, aqui no se consideran valores de la resisten-
cia producida por los contactos metélicos sobre el semiconductor y la resistencia de los contactos

metalicos, de otro modo se tendria
Ry =2R,, + 2R, + R, (1.9

Con Rp como la resistencia total, R, es la resistencia de los contactos metalicos, 1. es la resisten-
cia de contacto entre el metal y el semiconductor y R es la resistencia del semiconductor.

La ecuacion (1.8) muestra el comportamiento tipico de la resistencia de un semiconductor cuando
cambia su temperatura. Por ejemplo, se puede observar en la figura 1.4 la gréfica obtenida experi-
mentalmente, el cambio en la resistencia (€2) de un sustrato de silicio de aproximadamente 0.5¢m?
de superficie y 3.05x10~2cm de espesor, con respecto a un pequefio rango de temperatura sobre la

temperatura ambiente. Los puntos en la gréifica se ajustan a una regresion lineal obteniendose para
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cualquier valor de la temperatura:

1
log(R) = 967(;) —-25

Figura 1.4: Medicién de la Resistencia en un sustrato de Silicio en funcién del inverso de la tem-
peratura absoluta.

En donde el valor de la pendiente proporciona informacion de la energia de activacién del materi-
al dopante en la muestra de silicio, utilizada para el ejemplo. Esto muestra la posibilidad de poder
modificar la resistencia eléctrica del material de manera controlada, y en general el caracter conduc-
tivo del material. La estructura atomica, la distancia interatomica de los 4tomos en la red asi como
el tipo de enlace entre ellos, por mencionar algunos aspectos, influyen en las propiedades eléctricas

del material semiconductor.
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1.3.2. METODO DE VAN DER PAUW

Existen varias formas para medir el valor de la resistividad en un material. La técnica de medi-
cion varia segun la posicién y el nimero de contactos a usarse sobre el material en estudio. Dentro
de los més conocidos se encuentran: a) el método de dos puntas, b) el método de cuatro puntas
colineales y c) el método de van der Pauw.

El método mas usual para hacer mediciones que describen comportamientos eléctricos es el méto-
do de las cuatro puntas colineales' y es mds ventajoso que la medicién con dos puntas de prueba.
Esta dltima normalmente genera dos valores adicionales de resistencia, como se ve en la ecuacién
(1.9), que no son en general despreciables. En cambio en la técnica de las cuatro puntas, que estan
ligeramente espaciadas entre si y linealmente organizadas, la corriente es aplicada en los terminales
exteriores y el voltaje puede ser medido entre los contactos interiores. Esto hace despreciables los
valores agregados de la resistencia de los contactos metalicos (R,,) y la resistencia entre el contacto
y la superficie del semiconductor ([7.). Normalmente esta técnica es aplicable a muestras con un
grosor superior a un micrémetro pero no funciona muy bien para medir peliculas mas delgadas, ya

que estas pueden ser perforadas por las puntas.

El método de van der Pauw sirve para hacer mediciones de resistividad y de manera comple-
mentaria se adapta para efectuar mediciones de efecto Hall, con las que se pueden hacer estimados
de densidad de portadores de carga y mobilidad. Es ideal para caracterizar peliculas delgadas. La
técnica emplea cuatro contactos eléctricos que deben ir alrededor de la muestra. En este trabajo la
técnica se efectud sobre peliculas delgadas de didxido de vanadio (V' O2), cuyas caracteristicas se
describen en la seccién 2.1. La pelicula no necesariamente requiere de una geometria especial[9]
para ser medida con la técnica de van der Pauw. Lo verdaderamente importante es que posea uni-
formidad en su superficie a medir, en particular su espesor, bajo porcentaje de rugosidad, que no

tenga hendiduras y que sea continua. Los contactos deben ser tan pequefios como sea posible y

"En el apéndice A se especifica la determinacién de la resistividad en materiales semiconductores usando el método
de las 4-puntas.



1.3. TECNICAS DE MEDICION DE PROPIEDADES ELECTRICAS BASICAS 10

ubicados en la periferia de la pelicula, tal como se muestra en la figura 1.5.

Figura 1.5: Método van der Pauw aplicado en peliculas delgadas de area arbitraria

En esta técnica, la corriente se aplica en dos de los contactos que se encuentran en un mismo lado
de la pelicula mientras el voltaje es leido en los dos contactos del lado opuesto, asi como se observa
en la figura 1.5. Este procedimiento debe repetirse alrededor de la pelicula teniendo en cuenta que
la corriente debe invertirse en cada caso. La figura 1.6 ilustra las distintas mediciones de voltaje
y corriente que deben efectuarse alrededor de la pelicula. Son ocho configuraciones que deben ser
realizadas en la periferia de la muestra sin tener en cuenta la geometria que esta posea. Cuatro de
las configuraciones son con la corriente aplicada en una direccién y las demads son con la direccién
opuesta. En total se deben hacer ocho lecturas de voltaje, que luego son procesadas en dos grupos.

Cada grupo permite evaluar una resistividad segin

T tg

PAIET(‘@+V4—V1—‘/E’))F (1.10)
T tg

pB:ET(Vﬁ"FVE;—VS—VY)F (1.11)
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1.3. TECNICAS DE MEDICION DE PROPIEDADES ELECTRICAS BASICAS 11

en donde ¢ es el espesor de la pelicula, I es la corriente aplicada, V' es el voltaje medido en el

par de puntos correspondiente y F' representa un factor geométrico basado en la simetria de la

peliculal6, 8].

Corriente

—
1 s 2
4 3 4 ]

Figura 1.6: Técnica de van der Pauw para medir resistividad
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La resistividad que resulta es
pPA+ pPB
P(Promedio) = 9 (1.12)
Normalmente cuando la muestra tiene geometria regular, el factor geométrico es
F=1
y para otros casos se puede encontrar un valor para F' a partir de[7]
Q-1\’m2 [/Q-1\*{/Im2\? /[Im2\?
Frel—|=——-)] —— | =—— — ) = | = (1.13)
Q+1 2 Q+1 2 2
Endonde Q = Q4/Qp , con
Va—Wi
= 1.14
Qa Vi Vs (1.14)
Ve —Vs
pu— 1. 15
@B VeV, (1.15)

Van der Pauw encontr6 la expresion (1.13) que da un estimado de F', cuyo comportamiento se en-

cuentra graficado en la figura 1.7 para () entre 1 y 10.

Cuando () = 1, entonces F' = 1 pero en la medida en que aumente el valor de ) se tiene que F

decrece notablemente, lo que debe interpretarse como una asimetria en la muestra que puede de-

berse a irregularidades geométricas (espesor no uniforme). También es posible que los contactos no

esten posicionados adecuadamente sobre la superficie, o quizas la muestra no estd homogéneamente

dopada. No siempre se tendran peliculas aptas para medirse con esta técnica. Es convencional acep-

tar valores para () < 10. El método de van der Pauw sugiere geometrias regulares para la muestra

y colocacion de electrodos en forma simétrica. La figura 1.8 muestra las geometrias sugeridas por

van der Pauw.

12
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1.00 -

0.9:5 <

0.50 <

0.85 <

0.50 <

Factor de sirmetria  F

075 <

o.ro

Gl

Figura 1.7: Dependencia del factor geométrico F’ respecto a (), cuyo punto de interés esta en que
F = 1si @ = 1 para simetrias perfectas. Esta grafica fue elaborada de acuerdo a la ecuacién (1.13).

5 5 1 o
1
W 1
3
| I
‘o2
3 4 3
4

(a) Trébol (b) Circular (c) Cuadrada

Figura 1.8: Geometrias sugeridas por van der Pauw en la medicién de resistividad y efecto Hall.
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1.3.3. COEFICIENTE DE HALL

Hall[10] encontr6é que un campo magnético aplicado a un conductor perpendicular a este, por
donde fluye una corriente, produce un campo eléctrico perpendicular a la corriente y a su vez al
campo magnético aplicado, lo cual fue denominado como Efecto Hall. Esto es un fenémeno de la
conduccidén que es diferente para los dos tipos de portadores de carga conocidos. En la mayoria de
los usos comunes de la electricidad , el sentido de la corriente es tomado de una manera conven-
cional porque no diferencia ningin tipo de carga, positiva o negativa, para moverse. Pero el voltaje
de Hall, caracteristico del fenémeno, permite identificar la polaridad de los portadores, lo cual se ha
utilizado para estudiar detalles de la conduccién en los semiconductores tales como la movilidad de
los portadores de carga. Si se toma el valor absoluto del coeficiente de Hall (R) y se divide sobre
la resistividad del material (p), alli se encuentra una movilidad de Hall (yf7), cuyo valor es propor-
cional a la movilidad por conduccion puc, determinable apartir de la conductividad o del material

semiconductor

pe = —, (1.16)

con g como la carga eléctrica de los portadores, n; es la densidad de portadores de carga, , mientras
¢ define si son portadores positivos o negativos.
La diferencia entre estas dos movilidades consiste basicamente en un factor que depende del mecan-

ismo de dispersion de portadores decarga en los semiconductores (r)[11, 12]. De modo que

wE = ruc, (1.17)

En donde » = 3m/8 cuando se trata de dispersion por choques con la red, » = 3157/512 si
la dispersion la ocasiona la ionizacién de impurezas 6 » = 1 si la dispersién es por impurezas

neutrales. Inclusive se puede expresar Ry en términos de r remplazando en la ecuacién (1.17) las

14
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respectivas movilidades, dando a lugar para un material semiconductor en donde n >> p,

Ry = —— (1.18)
ng

Y andlogamente, para el caso en que p >> n, se obtiene

Ry = — (1.19)

Si los los portadores de carga, positivos y negativos, se presentan al mismo tiempo en la muestra se

tiene que Ry es mucho mas complejo [13]

r[(p = b*n) + (unB)*(p — n)]
q[(p +0n)? + (unB)?(p — n)?]

Ry = (1.20)

Esta expresion es bastante sensible a la razén de movilidades b = p,, /11, y al valor del campo
magnético. En general el factor de dispersién representa un cociente como <72> / <7'>2, en donde
7 es el tiempo de relajacion entre colisiones producidas en los portadores. Técnicamente se puede
encontrar el valor del coeficiente de Hall si aplicamos el método van der Pauw, solo se debe tener
en cuenta que la medicién de voltaje ahora se debe hacer de modo cruzado, como se muestra en la
figura (1.3.3). Tomando ocho medidas de voltaje de Hall. Cuatro de los voltajes de Hall son tomados
cuando la direccién del campo magnético lleva una direccidn, y los cuatro restantes estan dados
cuando el campo apunta en direccién contraria. Esto indica que se deben calcular dos coeficientes

de Hall y finalmente hacer un promedio de los dos [8, 14, 15].

s Cuando B >0

1% 108,(Vo — Vi + Vs — V)

R = BI

(1.21)

15
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ﬁu O
f

IRt

Figura 1.9: Medicion de Voltaje Hall a través de la pelicula cuando el campo magnético B (®) entra
en la superficie de la pelicula. Los mismos voltajes deben medirse para cuando el campo lleve la

direccién opuesta.

s Cuando B <0

1 8
Ly 108,(Va — Vs + Vi — V&)
_ 1.22
Ry BI (1.22)
= Promedio de Ry, y Ry,
Ry = w (1.23)
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Capitulo 2

PROPIEDADES ELECTRICAS DEL
DIOXIDO DE VANADIO (V O-)

Las propiedades eléctricas del diéxido de vanadio se estudian desde hace 4 décadas, desde
cristales hasta peliculas delgadas, encontradose resultados atractivos en el comportamiento de la re-
sistencia eléctrica del material con respecto a la temperatura. Posee, ademas, una transicion de fase
de primer orden que lo lleva de semiconductor a metal en cierta temperatura critica, la cual depende
de la composicién exacta del material.

Este capitulo hace referencia a trabajos previos con énfasis a las peliculas delgadas de este material.
Se muestran descripciones del cambio de resistencia en funcion de la temperatura, su cambio de

estructura, que lo lleva de semiconductor a metal y otras mediciones de interés para este trabajo.

2.1. DIOXIDO DE VANADIO

El 6xido de vanadio es uno de los grupos de 6xidos metélicos de transicién mdas grandes con
un importante valor tedrico y experimental[16]. De los diferentes tipos de 6xidos de vanadio, como

V203, VO2, V505, el diéxido de vanadio V O- se muestra mas interesante por su temperatura de

17



2.1. DIOXIDO DE VANADIO 18

transicion, la cual estd cerca de la temperatura ambiente y porque cristales de Oz han mostrado
cambios de resistividad de orden 10° con respecto a un cambio de temperatura de una décima de
grado a 68°C' . Morin [17], describe en sus trabajos con cristales de 71503,V O,V503, VO3 y poli-
cristales de 720, las temperaturas de transicion de semiconductor a metal para estos materiales. Las
mediciones relizadas en diéxido de vanadio y diéxido de titanio por Morin, y trabajos posteriores
hechos por Eastwood[18] mediante la técnica de las cuatro puntas colineales, confirman que dichos
materiales se comportan como un semiconductor a temperatura ambiente,y cuando aumenta la tem-
peratura la resistencia baja gradualmente. Al llegar a la temperatura de transicion la resistencia cae
bruscamente, sefialando la transicién de semiconductor a metal. Esta transicion se da en un rango
muy estrecho de temperatura. Si la temperatura sigue aumentando, la resistencia del material se

estabiliza corrobordndose un comportamiento metalico.

Otros trabajos, posteriores a los de Morin, registran mediciones de conductividad y movilidad
de Hall sobre muestras en polvo de diéxido de vanadio. En un rango de temperatura de 273K a
335K lograron medir voltaje de Hall de 3 x 10~7 voltios con un campo magnético de 6.700 gauss
en 300K aplicando una densidad de corriente de 5 x 10~*. La movilidad encontrada bajo estas
mediciones fué de 0.1 em?/V * sec., con un lento incremento en la concentracién de portadores.

La figura 2.1-(a) muestra resultados obtenidos de dichas mediciones.

Usando varios procesos, también se pueden preparar peliculas delgadas de V Os. Recientemente
se han logrado muy buenos resultados usando la técnica de PL.D (Pulsed Laser Deposition)[20, 21],
en deposiciones sobre sustratos de cuarzo fundido, zafiro, y MgO obteniendo excelentes propiedades
de transicion eléctrica y 6ptica. La temperatura de transicién para las peliculas de 6xidos de vana-
dio, depende en gran medida de la estequiometria del material y del sustrato sobre el que es crecido.
Usando laser pulsado se ha logrado depositar V' O2 sobre sustratos de cuarzo [22] y de zafiro sin

necesidad de recalentarlo [20].

18
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(a) La conductividad o, la concentracién de portadores n'y (b) Abrupto cambio de la Resistencia en funcién de

la movilidad de Hall ;o7 de V O3 en polvo como una funcién  la temperatura. La grafica insertada muestra el nimero

del inverso de la temperatura[19]. de portadores en funcién de la temperatura, obtenido
mediante mediciones de efecto Hall[23].

Figura 2.1: Reportes de trabajos previos sobre mediciénes de resistividad y efecto Hall.

En el afio 2003 Se realizaron mediciones de efecto Hall en peliculas delgadas, que fueron crecidas
en sustratos de zafiro y silicio[23], obteniéndose informacién de la concentracién de portadores de
carga en funcién de la temperatura. Los autores de ese trabajo muestran como desciende la resisten-
cia cuando aumenta la temperatura evidenciando una transicidn de fase estructural en la temperatura
critica de 340K, donde es posible encontrar portadores de carga positivos y negativos al mismo tiem-
po de acuerdo a la gréfica ilustrada por la figura 2.1-(b). Y abajo de la temperatura de transici’on
puede apreciarse valores de concentracién de portadores positivos en el orden de 10'8(cm?) 1.

Los diferentes trabajos con V' Oz confirman que la estructura del sustrato juega un papel impor-
tante en la calidad de las peliculas de VVO,. También se encuentra que la resistencia eléctrica de
las muestras cambia por hasta 4 a 5 ordenes de magnitud durante la transicién de semiconductor
a metal. El mecanismo de la transicién no es del todo bien entendido. Se sabe que hay un cambio
estructural durante la transicion: el didxido de vanadio para T" < T, es monoclinico y para T > T,
es tetragonal semejante a la del rutilo (6xido de titanio). Como ejemplo tenemos didxido de vanadio

crecido sobre substratos de zafiro (ver figura 2.2) en direcciones (0001) y (1010) son de 65°C' y
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2.1. DIOXIDO DE VANADIO 20

55°C respectivamente, muy acorde con la temperaturas de transicion conocidas para cristales de
V Os. La pelicula de VO sobre zafiro con orientacién (0001) 6 (1010) muestra una transicién de
semiconductor a metal acompaiiada de un cambio de su resistencia en un orden de 10* 6 10° re-
spectivamente. Dicha transicion fue observada a una temperatura de 55° con una histéresis menor
que 1°C [20]. Propiedades como su transicion caracteristica en el infrarojo, que también cambia
dramdticamente en la transicion de fase, hacen que las peliculas de V Oy sean usadas en el campo

tecnoldgico de sensores.

10°

5
@ 10
3
..E; 10*
K7 3 on (0001)
g__,’ 10
g
- 10
©
<
T 101

0O Lo ol gy boaenyeny bop g o by gy

10
20 40 60 80 100 120

Temperature ("C)

Figura 2.2: Resistencia eléctrica como funcién de la temperatura para peliculas delgadas de V Os.
Esta figura es tomada de [20]
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Capitulo 3

INSTRUMENTACION

Este trabajo tuvo como objetivo principal el hacer mediciones de propiedades eléctricas sobre
peliculas de materiales semiconductores, y en particular, de V' Os. En primera instancia se config-
uraron los instrumentos de medicién para caracterizar propiedades eléctricas de peliculas delgadas
semiconductoras usando el método de las cuatro puntas con la técnica de van der Pauw. Como se
menciond en la seccién (1.3.2), en la aplicacion de esta técnica para la medicién de la resistividad
y efecto Hall, en ambos casos se ejecutan ocho (8) mediciones alrededor de la muestra, siempre
inyectando una corriente entre dos contactos al material y tomando la lectura de voltaje entre los
otros dos contactos.

La tabla (3.1) sefiala la manera como deben ser alternados los electrodos para tomar las distintas

medidas de voltaje y de corriente, en este caso para encontrar la resistividad de la muestra.

En el caso de mediciones de efecto Hall, los contactos deben estar ubicados de modo que el
voltaje se mida en direccién perpendicular a la corriente, en otras palabras las puntas de prueba
se situan de forma cruzada. Es de apreciarse que no solo la corriente se invierte, sino que también

el campo magnético debe invertirse. Este ejercicio nuevamente genera ocho datos de medidas de
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H # Medicion H Corriente H Voltaje H
1 1-2 3-4

[eJIENNe W RV, I N RUST N O
— R W R W
1
BN = = W

Tabla 3.1: Contactos en la superficie de la pelicula para efectuar mediciones de resistividad.

H B HH # Medicion H Corriente H Voltaje H
+ 1 1-3 4-2
+ 2 3-1 4-2
+ 3 2-4 1-3
+ 4 4-2 1-3
- 5 1-3 4-2
- 6 3-1 4-2
- 7 2-4 1-3
- 8 4-2 1-3

Tabla 3.2: Contactos en la superficie de la pelicula para efectuar medidas de efecto Hall.
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3.1. RECURSOS 23

voltaje y de corriente, como se muestra en la tabla (3.2). El cambio de direccién de la corriente
y del campo magnético sobre la pelicula se debe hacer para ayudar a reducir factores que puedan
ser pardsitos en las mediciones a efectuarse, tales como efectos de pequefios aumentos en temper-
atura como producto del paso de la corriente sobre la superficie de la pelicula. Si la superficie de
la pelicula no es uniforme esto produce diferencias de voltaje apreciables. En otras palabras, los
voltajes medidos de la tabla (3.1) deben ser muy similares entre si, lo cual también es indicativo de
una muestra que posee un factor de simetria cercano a uno (ver la gréfica de la figura 1.7).

Las propiedades eléctricas de interés en este trabajo son la resistividad y el coeficiente de Hall.
Fueron medidas en peliculas delgadas semiconductoras y sustratos de silicio. Para efectuar las
mediciones se configuré un juego de medidores de voltaje y de corriente. Un estudio de dichas
mediciones ayudé a reconocer y corroborar comportamientos de conduccion eléctrica en los mate-
riales observados, al mismo tiempo se estimaron valores de la movilidad de portadores de carga, el
tipo de carga mayoritario en la muestra y su posible concentracién. En la seccién (3.1) se hace una
descripcion de los instrumentos empleados en las distintas mediciones efectuadas para este trabajo.
El montaje experimental que permitié medir resistividad y efecto Hall en este trabajo consta funda-
mentalmente de dos partes: Los equipos de medicion, los cuales conforman el “hardware”, y una

unidad basica de control remoto, lo que se supone sea el ”software”.

3.1. RECURSOS

Actualmente, se encuentran miultiples mecanismos de interconexién entre un dispositivo trans-
ductor y un PC o computadora. Se trata de interfaces de comunicacion que reciben sefales de
transductores y las convierten a lenguaje de mdquina para su posterior tratamiento y control. En
este trabajo se emple6 un ”Bus”de datos IEEE - 448 (abreviacién para Institute of Electrical and

Electronics Engineers, por sus siglas en inglés) , comercialmente conocido como PCI-GPIB 488-2!

1488-2 representa la segunda versién ofrecida por los estandares de ANSI/IEEE hacia el afio 1992.
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| INSTRUMENTO |

FUNCION

Keithley Modelo 7065

Tarjeta de interruptores mecédnicos.

Keithley Modelo 7001 Controla la tarjeta Keithley Modelo 7065.

Keithley Modelo 2400 Fuente de corriente D.C.
Keithley Modelo 6485 Picoamperimetro.
Hardware Keithley Modelo 2182 Nanovoltimetro y Termémetro.
coco 005-OMEGA Termocupla tipo T
G.M.W. Modelo 3472-70 Electroimén.
DIM-133 con MPT 230 Sensor de campo magnético.
PC Computadora:Pentium III-windows 2000
PCI-GPIB (IEEE-488.2) Interface IEEE - GPIB
] Programas H Controladores ( ’Drivers”) ‘
LabView 7.0 Express Sensor Campo Magnético
Origin 6.0 Picoamperimetro.
Software "M & A Explorer 3.0” Termémetro
Nanovoltimetro
Targeta de Relés
Inversor de campo magnético

Tabla 3.3: Elementos usados en este trabajo para estudiar resistividad y efecto Hall en peliculas
delgadas de compuestos semiconductores.
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(Peripheral Component Interconnect - General Purpose Instrument Bus, por sus siglas en inglés).
Usando la interface GPIB se logré un acople de medidores que aparece resumido en la figura 3.1.
Se acondiciond un programa de lenguaje grafico en computadora (LabView), con rutinas en que los
instrumentos ejecutan comandos de adquisicion de datos y asi obtener informacién de la medicién
sobre las peliculas trabajadas. La figura (3.1) muestra un entorno para medir resistividad y efecto
Hall. Alli se puede ver, en general, la disposicion de los principales aparatos que se utilizaron. En el
esquema aparece una computadora, que esta enlazada con los medidores, recibe la informacién de
los mismos y a su vez controla y monitorea su estado de funcionamiento. Todo lo hace a través de
“paneles virtuales”’que simulan los dispositivos electronicos. Los componentes del montaje experi-
mental aparecen resefiados con la funcién que desempefiaron en este trabajo y se listan en la tabla

3.3.

1. Tarjeta de Interruptores Keithley Modelo 7065. Con este dispositivo podemos cambiar las
posiciones de los contactos en la muestra sin necesidad de quitarlos o moverlos fisicamente
de sus posiciones iniciales. Todas las sefiales provenientes del experimento llegan a esta tarje-
ta para ser distribuidos a través de sus conmutadores o interruptores mecanicos (comunmente
denominados relés). Esta tarjeta soporta hasta 10 voltios de tension por 1 amperio de corri-
ente. Para visualizar y controlar los movimientos de los interruptores es necesario utilizar el
equipo Keithley modelo 7001. Este aparato basicamente provee un panel de controles para

accesar a la tarjeta de interruptores.

2. Nanovoltimetro Keithley Modelo 2182. Con este instrumento se pueden obtener medidas
de voltaje en rangos muy bajos , hasta un orden de 10~ voltios, gracias a su cualidad de
lecturas con bajo ruido. El instrumento posee un modo especial para lecturas de temperatura
en diversos rangos, de acuerdo a la termocupla que se utilice ( tipos J,K,N,T,E,R,S, y B). En
este caso se utilizé una termocupla tipo T, para la cual el aparato ofrece una resolucién de
£0,001°C aproximadamente. Con el nanovoltimetro se obtienen los voltajes que permiten
evaluar la resistividad y el coeficiente de Hall. Para mediciones que requerian de temperatura,

se le instal6 una termocupla de cobre-constantan tipo T.
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1P.C.

I- Fusnts da cormiants (Helthisy maocialo 2400)
I - PFicoamparimetro {Kelthisy modslo §485)
1l - Nanovoltimstro {Kalthisy modalo 2182}
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Figura 3.1: Diagrama en bloques de la configuracién de instrumentos para medicién de resistividad
y voltaje de Hall usando la técnica de Van der Pauw.
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3. Picoamperimetro Keithley Modelo 6485. Este instrumento puede leer corrientes desde 1p A
hasta 1 A y puede hacer hasta 100 lecturas por segundo. Dentro del experimento fue empleado

como un monitor de la corriente que se inyecta a la muestra. Sus lecturas son confiables dentro

de +1076A.

4. Fuente de Corriente Keithley modelo 2400. Este elemento es bastante versatil y posee di-
versas funciones. Esencialmente se empled en este trabajo para dos situaciones: como alimen-
tador de corriente en mediciones de resistividad y efecto Hall. Suple corrientes desde 1A
hasta 1A. La otra funcién empleada fue en modo de ohmimetro. Puede medir en un amplio
rango de 202 a 200M 2. En este trabajo fue necesario medir la resistencia de algunas pelicu-
las de diéxido de vanadio para corroborar su comportamiento,por lo que este instrumento

fué apto para este tipo de medicion.

5. Termocupla OMEGA coco 005. Esta es una termocupla tipo T, hecha con alambres cali-
bre 005 AWG. Se puede usar adecuadamente en un rango de temperaturas desde —200°C' a
400°C, con hasta aproximadamente £0,001°C' de resolucién. La termocupla se instalé so-
bre la superficie de las diferentes peliculas de estudio para evaluar el comportamiento de sus

propiedades eléctricas frente a cambios de temperaturas.

6. G.M.W. Modelo 3472-70. Este es un modelo de electroiman que puede suplir hasta 3.27" si
la distancia entre los polos es de aproximadamente 0.5mm. El equipo se encuentra respaldado
por una fuente de potencia modelo 63C 60110 Power Ten y complementado por un sistema
de conmutador inversor de corriente G.M.W. modelo 5970-80 para cambiar el sentido del

campo magnético.

7. DTM 133 con MPT 230. Este par de instrumentos conforman el microprocesador y el sensor
de campo magnético. Con este juego de instrumentos se puede medir hasta 37" con un rango
de precision del 0.03 % y 50uT de resolucién. Con el sensor MPT 230 verificamos la magni-
tud del campo magnético generado en el electroimén, lo que es necesario para las mediciones

de efecto Hall.
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Los programas empleados se muestran en la tabla 3.3, donde tenemos los principales programas uti-
lizados en la adquisicién y procesamiento de los datos. Los equipos anteriormente descritos, poseen
una interface GPIB. Esto permite un medio de comunicacion adicional con el aparato. En primera
instancia los instrumentos pueden manejarse desde su propio panel de controles, pero a través del
GPIB y usando controladores (”’Drivers’’) propios de cada modelo, se pueden crear paneles virtuales
para ser manejados mediante un PC. Esto ofrece una ventaja y consiste en que los datos arrojados
por el instrumento pueden ser acumulados en archivos para su posterior manipulacién. LabView
6 Laboratory Instrument Engineering Workbench, es un programa especializado en el control
y adquisicién de datos con instrumentos de laboratorio. Es un programa de ambiente gréifico, que
permite construir rutinas versatiles para distintas clases de instrumentos electrénicos. Maneja un
lenguaje de maquina y lo traduce a lenguaje C* gréfico (plataformas Visual-Basic y Java). Los
controladores son caracteristicos de cada equipo, pues en ellos se encuentran grabados los paquetes
de comandos a los que el aparato responde. A través de LabView se puede tener acceso a dichos
controladores, solo hay que elaborar un cédigo que organice una secuencia determinada para ejecu-
tar una tarea requerida como medir voltaje,hacer una gréfica con los puntos que encuentre, etc. En
términos generales es hacer un instrumento virtual que contiene los controladores necesarios para
que el equipo genere la rutina deseada por el usuario. Es asi como el PC se convierte en una Unidad

Remota de Adquisicion de Datos.

3.2. CONFIGURACION Y CONTROL DE APARATOS

Para hacer mediciones de efecto Hall desde la unidad remota, se configur6 un panel frontal virtual
que facilita la interaccion con seis intrumentos al mismo tiempo. En las figuras 3.2 y 3.4 se puede
apreciar la forma en que estan dispuestos los equipos fisicamente y los controles y monitores de

estos instrumentos usando un panel frontal virtual mediante una interface GPIB.
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< Interface GPIB %j,

| I

Muestra conectada a medidores RESULTADOS Fv’\f\« Pardmetros de Medicién al Programa

Figura 3.2: Diagrama en bloques del acople de instrumentos de medicién y panel frontal virtual
usando interface GPIB
1. En primera instancia aparecen los LED? que se encuentran en la parte superior derecha del
panel de controles e indican el estado, de encendido o apagado, en que se encuentran los
interruptores de la tarjeta 7065-Keithley. El estado del LED indica la permutacién para los
contactos (recordar la figura 1.3.3) de acuerdo con la técnica de van der Pauw. Hay un LED
indicador adicional, el cual informa el proceso de inversién de campo magnético. Solo se ac-
tiva si el campo se dirige en la otra direccidn y se restablece solo cuando el campo magnético

regresa a su sentido inicial.

2. En el recuadro [FUENTE DE CORRIENTE] se sefiala la corriente que se inyecta a la muestra.

Alli se instala una escala de corriente y se da el valor correspondiente a la corriente deseada.

El modelo 2400-Keithley, es quien se encarga de suplir la corriente deseada o programa.

3. Un monitor de lecturas de corriente,que simula un medidor andlogo de aguja, indicard su

valor tan pronto realice el ndmero de lecturas que el usuario determine en la casilla de

[# de Lecturas de IJ .

4. Hay un seriado de casillas que conforman valores constantes durante el proceso de medida y

luego son llevados a un algoritmo para calcular el [coeﬁciente de Hall} , por ejemplo:

2Ligth-emitting diode, por sus siglas en inglés.
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a) [Espesor de la muestra]

b) [# de lecturas deseadasJ . Esta casilla activa la tabla que aparece en la figura (3.3), llendndola

con tantos valores como el usuario programe.

) [Campo Magnético]. Se debe insertar el valor del campo magnético detectado por el

sensor MPT 230.

d) [Voltaje Limite permitido]. Esta casilla,que ademds tiene un dial, es para limitar el

voltaje de entrada en la muestra, esto se hace para que no supere el voltaje limite de
la tarjeta modelo 7065-Keithley. Esta limitacién de voltaje se hace sobre el instrumen-
to 2400-Keithley, lo cual es un mecanismo de proteccién para el instrumento modelo

7065-Keithley.

5. Las casillas que se presentan como [Direccién de [instrumento]j , ubican el instrumento den-

tro de la interface GPIB y ponen en comunicacién la unidad remota con el instrumento.

6. En el panel también se encontra un dial denominado [Tiempo en cada medicién (ms)] ,y sirve

para controlar la velocidad de medicién. En general para valores superiores a tres milisegun-

dos los datos son fiables.

La tabla de datos, en la figura 3.3, se simplifica cuando se hace un promedio de los valores con-
tenidos en sus columnas, reduciéndolo a una casilla por columna. Estos valores son llevados direc-
tamente al algoritmo en donde se encuentran las ecuaciénes (1.21) y (1.22). El cédigo del programa,
una parte de el en la figura3.6, permite cargar estas ecuaciones, y en general todos los pardmetros
insertados en el panel de controles virtual, como un caso estructurado dentro de la rutina que se
sigue dentro del programa elaborado para medir el efecto Hall, generando al finalizar la rutina el
valor del coeficiente de Hall.

Las figuras 3.5, 3.6 y 3.7 muestran elementos que conforman el panel de controles virtual. Ca-
da control esta respaldado por secuencias grificas de comandos contenidos en cajas, es decir los
drivers o controladores. Cada grupo de cajas, conforma un nodo. Como ejemplo tenemos el nodo

de formulas que observamos claramente en la figura 3.6. Alli se ve como llegan diferentes cables
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Medidas de Voltaje HALL

P e P E—
J0E+0 J0E+0 (0E+0

dar

OE+0 loE+0 OE+0 JoE+0 OE+0 {oE+0 OE+0 loE+0 '

Figura 3.3: Tabla de datos generada por el panel frontal virtual para las lecturas de voltaje en las mediciones
de efecto Hall.

de datos proveniente de los demds grupos de cajas, que vistos desde el panel frontal de controles
virtual, no son otra cosa mas que los parametros para llevar a cabo las mediciones deseadas.

El codigo para medir efecto Hall esta distribuido en las figuras 3.5 , 3.6 y 3.7. Estas figuras mues-

tran facetas del contenido del cédigo de programa para realizar mediciones de efecto Hall como una
extension de la técnica van der Pauw.
En cada figura estan contenidos diagramas de bloques, estos se ejecutan de acuerdo al flujo de los
datos, los cuales van siempre de derecha a izquierda. Los datos empezaran a fluir por los nodos,
solo si estan disponibles en terminales de entrada (casillas de entrada de parametros en el pan-
el frontal), al finalizar la rutina, los nodos suministran la informacién procesada en terminales de
salida (visualizadores en el panel frontal).

Para las mediciones de Resistividad, el panel frontal virtual es andlogo al visto en la figura 3.4,
solo que aqui no se maneja campo magnético, ver figura 3.8, y las mediciones de voltaje son al
contorno de la pelicula, no en forma cruzada como en mediciones de efecto Hall.

El panel frontal para las mediciones de Resistividad posee los mismos pardmetros que en la figura

3.4 con un visualizador adicional que nos indica la | Conductividad ] y un valor aproximado del fac-

tor de simetria I .
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Se implement6 un panel frontal virtual para determinar el valor de la resistencia versus la temper-
atura, figura 3.9. Este programa se compone de dos instrumentos, fuente de corriente modelo 2400 -
Keithley y termdmetro modelo 2182 - Keithley. El programa hace una grafica de los puntos que son

medidos en el experimento, lista los datos y permite guardarlos en archivos **.text, **.exe 6 **.dat.

Temperatura de referencia| Rango de Resistencia| Resistencia

9o o
_Termocupla tipo: Digitos| Temperatura
o T-Tupe o
3
Puritos en qréfica | Moritor de temperatura)
9 1500

Moritor de Resiskencia |

;) set reference by value 4 5 6
s |
1 3 i ks I - ?
2= -8
ey 1- Gl ~9
P .
16 a 10
Tiempo real Hetardo|
44770274.00 —
A0 zoon
e -
= 1000 2000 -
500 / 3000
- Ay sooo -
=0 i
Puntos en grafica

¥
‘L
(a) Seccidn de pardmetros. (b) Visualizador grifico.

Figura 3.9: Panel de Control Virtual para medir Resistencia vs. Temperatura.Cuadro de pardmetros
y visualizadores.
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Capitulo 4

RESULTADOS Y ANALISIS

4.1. RESULTADOS

Con los equipos de medicion dispuestos segun el capitulo anterior, el trabajo se enfocé hacia las
mediciones sobre el material de estudio bajo la técnica de van der Pauw. Para empezar se verificé el
debido funcionamiento de los instrumentos haciendo mediciones de prueba en sustratos de silicio,
poniéndose especial atencién a la configuracion de la unidad remota. Se tomaron mediciones sobre
silicio porque este es un material semiconductor bien conocido. Primero se midi6 la resistencia y
la resistividad en los sustratos usando el panel frontal de los instrumentos y despues utilizando el
panel frontal virtual de la unidad de control. El propdsito de estas mediciones de prueba era veri-
ficar los algoritmos de cada programa de medicidn e identificar los fallos que se produjeran durante
las rutinas de adquisicién de datos. No se registr6 problema alguno. La diferencia més importante
entre obtener datos desde el panel frontal de los instrumentos y adquirir datos desde la computado-
ra estd en la versatilidad y velocidad de esta dltima para tomar la informacién proveniente de los
instrumentos.

Para los sustratos de silicio, las mediciones obtenidas fueron comparadas con valores tipicos de la
literatura sobre semiconductores. Ademds los fabricantes de estos sustratos proveen con sus pro-

ductos informacién sobre la conductividad y tipo de portadores.
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En el caso de las peliculas delgadas de V O3, los valores obtenidos en las mediciones registran
comportamientos bastante similares a los informados por trabajos previos que describen la carac-

terizacion de propiedades eléctricas para este material.

4.1.1. Pruebas Iniciales con 5.

Se tomaron cinco sustratos de silicio. Tres de ellos tenian especificaciones de conductividad,
tipo de portadores y plano de corte, conocidas. Los dos sustratos restantes eran de especificaciones
desconocidas. Los sustratos fueron cortados en forma de cuadrilateros de 10mm de lado. Estos
sustratos eran de 0.031cm de espesor, a excepcién de los sustratos con caracteristicas desconocidas
los cuales tenian 0.051cm de espesor. A continuacién se midi6 la resistividad en cada uno de los
sustratos usando el método de las cuatro puntas colineales. Los datos se presentan en la tabla 4.1.
Se instalaron alambres de oro en cada esquina de los sustratos para medir su resistividad aplicando
la técnica de van der Pauw. Los alambres fueron soldados a la superficie del silicio con pasta de
plata. En general, para este trabajo, la unién del alambre de oro con la superficie de las muestras
medidas funcioné muy bien con pasta o pintura de plata, no solo por su alta conductividad eléctrica
y estabilidad a elevadas temperaturas, sino también por la adherencia y dureza que adquiere al secar.
Esto permite que los alambres de oro se queden fijos mecdnicamente, evitando que esten posiciona-
dos en falso y resulten en contactos eléctricos vacilantes. Los contactos no superan los 2mm? de
area.

Los resultados de las mediciones de la resistividad usando la técnica de van der Pauw, también
fueron consignados en la tabla 4.1 con el propdsito de comparar los valores obtenidos con las
mediciones efectuadas con el otro aparato inicialmente. En la tabla 4.1 también aparecen las especi-
ficaciones del fabricante para aquellos sustratos de valores conocidos.

El porciento de diferencia que aparece en la tabla 4.1, muestra la cercania de las mediciones en cada
método. Sin embargo existen importantes diferencias entre los métodos. Los equipos de este trabajo
tienen mayor resolucién que el probador de cuatro puntas usado, el cual usa piezas mecédnicas que

reducen la presicién de la medicion, asi que la lectura en su visualizador depende de la presion que
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Muestra Corriente Resistividad (2 — cm) (%)
de Silicio (mA) 4-puntas colineales | van der Pauw | D.
[100] Tipo n 10 0.015 0.017 8.43
[111] Tipo n 100 19.5 21 7.40
[110] Tipo p 234 2.52 3.24 25
Caract. desconocidas 100 2.08 2.26 8.29
Caract. desconocidas 100 2.88 2.90 0.69

| 1 —100Q * cm Resistividad dada por el fabricante ||

Tabla 4.1: Valores de resistividad encontrados con método de van der Pauw y método de las 4-puntas
de prueba colineales. Estos valores fueron medidos a temperatura ambiente ~ 21°C..

se ejerce a los contactos de prueba sobre la superficie del sustrato. Adicionalmente hay que retirar
las puntas y reubicarlas en otro sector del sustrato, y de nuevo hay que hacerlo en distintos sitios del
mismo para finalmente promediar los valores. El método van der Pauw se hace més versatil con los
equipos aqui utilizados. Ademas, usando esta técnica los alambres son de contacto permanente con
la superficie de la muestra y estan ubicados en puntos que cubren la periferia del material.

Como una prueba adicional de mediciones con 5%, se tomo una muestra de sustrato tipo ”p”, y bajo
el método de van der Pauw, se midi6 el voltaje de Hall (V},) en funcién del campo magnético (B)
aplicado a temperatura ambiente (= 21°C'). Los resultados se muestran en la figura 4.1. Al graficar
los resultados y mediante una regresion lineal de los datos, se estimé a partir de la pendiente obteni-
da el valor del coeficiente de Hall. Para ello se tuvo en cuenta que de la expresion 1.7 tomada en el
sistema de unidades c.g.s Ry queda expresada como

108 % tVy
—C

R =—Fx7

m?/C,

en donde el espesor del sustrato ¢t = 3 x 10~ 2cm y la corriente aplicada de manera constante era de
4 x 10~*A. De manera que el valor encontrado para el coeficiente de Hall fue de 1.2x103¢m?3/C,
confirmando un semiconductor tipo ”p”. Este valor luego fue dividido entre la medicién obtenida
de la resistividad, p = 3,502 x cm, encontrandose la movilidad de Hall, 1y = 325¢m?/V * s. Final-

mente, usando la expresion 1.19 se pudo determinar un niimero para la concentracién de portadores

positivos a 21°C, p = 7 x 10%cm™3. En la literatura se encuentra que para valores tipicos del
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Figura 4.1: Gréfica de voltaje de Hall en funcién del campo magnético, medido sobre silicio. A partir
de los datos tomados se pudo estimar que el coeficiente de Hall es 1.2¥103cm3/C' indicando un

semiconductor tipo *’p”, la concentracién de portadores estimada en el material fué de 7+ 10*cm =3
a21°C con una movilidad de 325¢m?/V * s.
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silicio, dopado tipo p, las movilidades estan entre 380 y 460 cm?/V s para concentraciones de

~ 10%em ™3 a 300K. Ver las referencias [10] pagina 233 y [5] pagina 458.

4.1.2. Mediciones eléctricas en dioxido de vanadio (V O.)
4.1.2.1. Tipo de muestras.

Se hicieron mediciones en peliculas de didxido de vanadio, crecidas por la técnica de Deposicién
con Laser Pulsado (PLD) y sobre distintos sustratos. Las muestras fueron preparadas por colabo-
radores del Laboratorio de peliculas delgadas, dirigido por el Dr. Felix Fernandez. Las peliculas

fueron crecidas bajo condiciones de deposicion resumidas en la tabla 4.2.

Blanco Condiciones de crecimiento

Material | Pelicula  Sustrato Temperatura  Presion  fluencia  Tiempo
depositada (°C) (mTorr) (J/em?)  (min)

Vv VOq Si02 370 21 4.2 60

|4 VO, S04 550 37 4.2 50

Vv VO, Al O3 550 50 2 60

|4 VO, MgO 550 20 14.1 20

V205 VO, S04 350 30 2 30

V205 VO, Si03 550 30 2 30

Tabla 4.2: Pardmetros de crecimiento de Peliculas de di6xido de vanadio en las que se efectuaron
mediciones de resistividad y efecto Hall.

La ablacion del blanco se efectud con un laser de excimeros, Lambda Physik Complex 110 usado
con KrF (emisién 248nm). Durante el crecimiento se mantuvo una atmésfera de oxigeno y argén
a una razén de flujo de 0.6 a 1.5 sccm(”standard cubic centemeter per minute”, por sus siglas
en inglés). La morfologia de las peliculas fue examinada a través de un microscopio Optico y la

estructura de las mismas fue analizada mediante difraccion de rayos X”.
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4.1.2.2. Procedimiento.

Las peliculas fueron depositadas sobre cuadrildteros regulares. Sin embargo en algunos sus-
tratos, usando una madscara, se dejé un espacio libre de material para producir un escalén y hacer
medidas del espesor de la pelicula (figura 4.2). En estos casos la forma geométrica de la pelicula es
irregular. Se instalaron cuatro alambres de oro de calibre 0.03 AWG en el contorno de las peliculas
usando pasta de plata (ver capitulo 3). El objetivo de los cuatro contactos de oro estaba fijado para
hacer mediciones de resistividad en las peliculas delgadas de V O3 usando el método de van der
Pauw, pero debido a una limitacién en los rangos de escala de los equipos de medicién, lo cual
explicamos al final de esta subseccion, fué necesario medir la resistencia de las mismas usando dos
contactos, de modo que se tomaron los alambres en los extremos 2 y 4 de cada pelicula, de acuerdo
a la numeracién que aparece en el dibujo de la figura 4.2, para medir la resistencia eléctrica sobre
el material en funcién de la temperatura. Se tomé el valor de la resistencia en la medida en que la
pelicula fue calentdndose. Para tal efecto se us6 un calentador tipo Peltier. Después se tomd el valor
de la resistencia cuando ésta se dejo enfriar hasta la temperatura ambiente. El enfriamiento en este
caso consistia en apagar el calentador.

Para medir resistividad se usaron los cuatro alambres sobre la pelicula, y asi poder aplicar la técnica
de van der Pauw. Esta técnica también se extendié a mediciones de efecto Hall sobre la pelicula de

V' O, crecida en sustrato de zafiro.

Las peliculas se sujetaban a la superficie del calentador usando como pegamento pasta de pla-
ta, o también podia usarse grasa conductora térmica. El calentamiento de las muestras se hacia
lentamente para medir resistencia, a un ritmo de 0.05 voltios por cada 7 segundos aplicados al ca-
lentador de Peltier. Era necesario hacer un calentamiento lento de la pelicula, puesto que el di6xido
de vanadio es un material sensible a pequefios cambios de temperatura de modo que los valores de
la resistencia eran mads estables si el calentador lograba estabilizarse en cada incremento de tem-

peratura. Para enfriar las muestras en las que se media la resistencia en funcién de la temperatura,
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Figura 4.2: Dibujo de la forma adoptada por las peliculas de V' Os, después de depositarla sobre
sustratos dejando un espacio libre o escalén.

solamente se cortaba el voltaje aplicado en el calentador, dejando que el sistema regresara libre-
mente al punto de partida en la temperatura ambiente, y simultaneamente se media la resistencia.
En el calentamiento de las peliculas, cuando se media resistividad, se hacia de una manera contro-
lada, se incrementaba la potencia del calentador Peltier hasta cierto punto y se dejaba a que llegara
a una temperatura de equilibrio, solo hasta ese momento se tomaba la lectura de la resistividad.
El enfriamiento también era controlado, quitandole potencia al calentador hasta que adquiriera una
temperatura de equilibrio, en ese instante se hacia la lectura de la resistividad. Esto debia hacerse
porque la medicién de resistividad requiere mas tiempo, la lectura de reistividad tardaba minimo 30

segundos.

Los equipos de medicién utilizados en este trabajo estan configurados para trabajar en medidas
de bajo rango de corriente y voltaje. La tarjeta de relés modelo 7065-Keithley soporta 10 voltios de
trabajo por un 1 amperio de corriente y esta especificacion impide que se puedan medir resistivi-
dades de peliculas cuya resistencia superficial sea del orden de 1000/ €2 o mas. De modo andlogo,
la fuente de corriente Keithley modelo 2400 en su modo de ohmimetro posee un rango de escala
minimo de 20 ohmios, lo que impide medir peliculas de di6xido de vanadio con una resistencia

superficial de orden 103€2 0 menos. Esto se debe fundamentalmente al proceso de calentamiento, ya
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que en la temperatura critica se espera que la resistencia de la pelicula baje cuatro ordenes sobre el
valor inicial. A esta situacion se suma el rango de escala maximo que posee el picoamperimetro, el
cual no permitird una corriente circulando por la pelicula superior a 20 miliamperios. En la prictica
lo que se hizo fue medir resistencia a aquellas muestras que no se podia medir resistividad. Para
otras muestras como la de VO3 /Al30s3, se pudo tomar ambas medidas dado a que su resistencia

superficial cubre las especificaciones de ambos instrumentos

4.1.2.3. Descripcion de resultados.

A temperatura ambiente, la resistencia de la pelicula de di6xido de vanadio sobre sustrato de
6xido de magnesio era del orden de 10%chmios. Cuando se calenté la pelicula, la resistencia em-
pezd a descender gradualmente. La figura 4.3, muestra como la resistencia baja sensiblemente con
cambios de temperatura. Cada valor de la gréfica fue tomado en un lapso de tres segundos y la
sensibilidad de la medicién de la resistencia se da a cambios de 0.01°C' de temperatura.

Para la pelicula de VO3 sobre el sustrato de M gO, ocurre un importante cambio en su valor de
resistencia. Esto sucedi6 en la region de temperaturas comprendidas entre los 63°C' y los 90°C), al
punto de caer hasta cuatro ordenes de magnitud. Después la resistencia se mantiene aproximada-
mente constante, mas alld de los 90°C, en un orden de 103ohmios. La pelicula solo se examind hasta
170°C. En seguida la pelicula se dejé enfriar cortando la corriente al calentador de Peltier. Se ob-
servd entonces un paulatino crecimiento del valor de la resistencia, cerca de la misma ruta del
proceso de calentamiento, como si se tratara de un proceso reversible, con una histéresis no mayor
de 1°C. La grafica que aparece en la figura 4.3 reune los resultados para el calentamiento y enfri-
amiento de la pelicula. Al regresar a temperatura ambiente la pelicula vuelve a adquirir el mismo
valor de resistencia, dentro del error experimental.

El comportamiento descrito anteriormente se reprodujo nuevamente al medir la resistividad del ma-
terial en funcién de la temperatura usando el método de las cuatro puntas de van der Pauw. La

gréfica ilustrada en la figura 4.4 muestra el descenso del valor de la resistividad a medida que el
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material se calentaba. En el rango de 63°C' a 90°C' la resistividad decae cerca de cuatro ordenes
de magnitud. Este comportamiento confirma trabajos previos resefiados en el capitulo 3, en donde
se manifiesta que este fendmeno se debe a una transicion de fase estructural, desde una estructura
monoclinica bajo la temperatura critica, a una tetragonal sobre la temperatura critica. Observando
la grafica de la figura 4.5, en donde se presentan los resultados obtenidos como la conductividad en
funcién del inverso de la temperatura en la escala absoluta (X), puede notarse como la conductivi-
dad va aumentando cuando aumenta la temperatura, indicando un aumento en la concentracién de
portadores de carga. Asi que antes de que ocurra un crecimiento abrupto de la conductividad a partir
de los 64°C), la pelicula muestra un comportamiento de material semiconductor con una energia de
activacion para los portadores de carga con ~=0.07eV . El comportamiento lineal de la conductividad
en funcidn del inverso de la temperatura del material bajo la temperatura critica, permite identificar
el valor de su pendiente el cual es la energia de activacion en impurezas del material semiconductor,

dividido por un factor conocido como la constante de Boltzmann

—E,
kg’

pendiente =

para materiales extrinsecos. De acuerdo a los trabajos previos, la temperatura critica puede ir de
55°C a 68°C'y su valor depende de las condiciones de crecimiento de la pelicula y la orientacién y
composicion del sustrato. Normalmente para el didéxido de vanadio, dependiendo de si son cristales
o peliculas delgadas, se estipula una temperatura critica entre 66°C' a 68°C' como, por ejemplo, lo
indican las mediciones reportadas por Morin[17], Kim y Kwok[20] o las de Borek[24]. Para este
trabajo se determind que la temperatura critica se encuentra en el intervalo de temperatura en donde
la resistencia 6 la resistividad se reduce abruptamente, destacando la temperatura en donde el valor
de la resistencia o la resistividad cambia mds rdpidamente. Esto también se define tomando, desde
la grafica, la pendiente 6 la derivada de maximo valor en la trayectoria de la curva formada durante

la transicion de fase estructural.
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De modo andlogo, para una pelicula de diéxido de vanadio sobre sustrato de zafiro, se midi6 su
resistividad eléctrica en funcién de la temperatura, calentando y enfriando, de manera controlada,
la muestra. La grafica que aparece en la figura 4.6 muestra el comportamiento de la medicién. Esta
muestra presenta un abrupto cambio de resistividad en un rango angosto de temperaturas, entre
63°C a69.9°C, donde la resistividad cambia en un orden de 10°€2 * cm. Adicionalmente, se genera
una histéresis al medir la resistividad cuando la pelicula se estaba enfriando. El ancho de la histéresis
no supera los 4°C'.

Al principio, la pelicula tenfa una resistencia de ~ 30 x 10*Q y su resistividad era de cerca de los
7Qxcm. Luego del repentino descenso de la resistividad, esta toma valores del orden de 10~#Qxcm,
adquiriendo propiedades eléctricas de material conductor. El comportamiento visto en la grafica de
la figura 4.6 se asemeja bastante a los resultados encontrados por otros investigadores[20, 25, 26].
La gréfica de la pelicula de V Oy sobre SiO2 que aparece en la figura 4.7, muestra que el cambio
de la resistencia ahora ya no es tan pronunciado cerca de la temperatura critica, con respecto a
las primeras peliculas observadas. La resistencia cae en tres ordenes de magnitud, generando una
histéresis amplia de ~ 6°C), al enfriarse el material. Curiosamente la segunda pelicula de diéxido de
vanadio sobre sustrato amorfo, referenciada en la tabla 4.2, que también proviene de un blanco de
vanadio metélico, muestra (en la figura 4.8) un comportamiento un tanto diferente con respecto a su
homologa. La resistencia cae en dos ordenes con el incremento de la temperatura, un orden menos
que la anterior pelicula. No se puede apreciar con facilidad el rango de temperaturas en donde se
pueda ubicar la transicién de fase estructural. La crucial diferencia de estas dos peliculas apunta
a las condiciones de crecimiento. No son iguales y eso hace que las propiedades eléctricas sean
mejores en una o en otra pelicula. Para este caso la primera pelicula muestra rasgos mas favorables
de conduccién que la segunda.

Examinando las peliculas de di6xido de vanadio depositadas sobre SOz , provenientes de un blanco
pentéxido de vanadio (figuras 4.9 y 4.10), cada una crecida con distintos pardmetros. Las peliculas
presentan una resistencia menor a 10%€) en la temperatura ambiente. Al calentar las muestras, la

resistencia bajé dos ordenes, comparado con la pelicula sobre sustrato amorfo proveniente de blanco
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de vanadio metélico y las peliculas depositadas en los sustratos de zafiro y 6xido de magnesio. No
se noté un cambio tan abrupto en la resistencia con respecto a la temperatura de estas muestras.
La temperatura critica para estas muestras esta entre 55°Cy65°C'. También se hizo el proceso de
enfriamiento de manera natural, a las peliculas depositadas en sustrato amorfo, de modo que la
resistencia se restablecié siguiendo una histéresis mas amplia con ~ 6 — 10°C', comparado con la
pelicula de VO3 /M gO, la cual no supero 1°C', mientras que la pelicula crecida en zafiro tenia una
histéresis de 5°C'.

La figura (4.11), describe los datos tomados para la resistividad en funcién de la temperatura, de
donde se puede observar el cambio de la resistividad, confirmando lo sucedido en los valores de la

resistencia de la gréfica en la figura 4.10.
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Se obtuvieron medidas del coeficiente de Hall a diferentes temperaturas de la pelicula de diéxido
de vanadio crecida sobre zafiro. Los voltajes de Hall medidos en la pelicula demuestran uniformidad
frente al campo magnético aplicado y la corriente. A temperatura ambiente el voltaje de Hall, para
esta muestra fue de 3.34x 107>V cuando se le aplic6 una corriente de 1A, y un campo magnético
de 1.6 T'. El valor estimado del coeficiente de Hall fue de 20.86c¢m?/C, con una concentracién de
portadores positivos de 3.1x 107 (em3) 1.

Cuando la temperatura aumentaba en la pelicula, el voltaje de Hall medido perdia estabilidad. Se
debe primordialmente a dos razones. Una de ellas era la corriente de trabajo, aplicado a la pelicula
durante las mediciones. Es una corriente que estd ubicada en el limite inferior de operacién del in-
strumento. Y la segunda razén es el aumento de la conductividad. Ya que esta aumenta de acuerdo
a la temperatura, haciendo que el coeficiente de Hall se redujera en su valor. De manera que si el
campo magnético y la corriente aplicada permanecian constantes, el voltaje de Hall se hacia cada
vez menos perceptible en el instrumento, por lo que habia que aumentar la magnitud de la corriente
y a su vez fijar una nueva intensidad en el campo magnético, lo cual fue una limitacion para estas
mediciones, ya que el electroimdn solo puede ser alimentado con una corriente m axima de 70 am-
perios. Si la muestra va en medio de los polos del electroiman, esta va acompaiiada del calentador,
la termocupla y el sensor de campo magnético. Con ese montaje en medio de los polos se logra
una distancia minima de dos centimetros, con posibilidad mdxima de 66 amperios entre las bobinas
lograndose un campo magnético maximo de 2.2 teslas. Lastimosamente la infraestructura empleada
se hizo insuficiente para realizar mediciones de efecto Hall sobre peliculas delgadas de di6xido de
vanadio. Fué gracias a las propiedades eléctricas bdsicas descritas por la pelicula de VOy/Al20s3,
lo que permiti6 captar mediciones con el uso del efecto Hall. Para las demds muestras no fue posible
captar voltaje de Hall.

En la tabla 4.3, se resumen algunas mediciones de efecto Hall encontradas en la pelicula de V' O,
sobre Al3Os. Con los instrumentos se determin el valor de la resistividad y el coeficiente de Hall.
En seguida se estimaron los resultados de la concentracion de portadores y movilidad a través de las

relaciones 1.7 y 1.19. Aqui los portadores se tomaron positivos de acuerdo a los signos arrojados por
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Campo Corriente VO2/Al203) Concentracion WL
Magnético | (mA) | T(°C) | Ryem?/C (em?3)~1 (em?/V * s)
1.6T 1 21 20 3.5%10!7 3.4
1.6T 1 24.3 10 7.4%10'7 1.61
22T 4 38 6.17 1.2*%10'8 1.2
22T 4 41 5.82 1.27%10™® 1.3

Tabla 4.3: Mediciones de efecto Hall obtenidas en la pelicula VOy/Al2O3

el coeficiente de Hall en el rango de temperaturas donde el material es atin semiconductor. Podemos
recordar las referencias mencionadas en el Seccion 2.1 ([19, 23]), en donde aparecen mediciones de
efecto Hall realizadas sobre didxido de vanadio en polvo y peliculas delgadas de diéxido de vanadio
sobre zafiro y silicio, el resultado encontrado por los investigadores fue de portadores positivos para
sus muestras con concentraciones en el orden de 10'7 — 10'¥¢m 2 y mobilidades muy bajas. Ellos
lograron calentar las muestras a temperaturas mas alld de la temperatura critica lo que les llevo
a obtener resultados mds amplios. En nuestro caso, nuevamente interfirié la infraestructura de los
aparatos utilizados para medir, en este caso la distancia entre los polos del eléctroiman impidieron
que el calentador entrara directamente a calentar la pelicula. Alternativamente se us6 una extension
de cobre que comunicara por conduccién térmica los gradientes de temperatura necesarios para
calentar la muestra. Sinembargo solo se pudo calentar hasta 55°C' ya que la extension de cobre disi-
paba por conveccién un importante porcentaje de la temperatura proveniente del calentador Peltier.
Se ided otro sistema para conducir calor a la muestra sin afectar la distacia entre los polos, mediante
un flujo de aire caliente. No di6 resultado porque el mecanismo de control del flujo implicaba un
coste adicional en tiempo y materiales, ademas usando un prototipo se comprobd que comprometia
negativamente piezas importantes del electroimdn como un calentamiento innecesario de las mis-
mas.

Las peliculas de diéxido de vanadio crecidas en sustrato de zafiro ofrecen mejores propiedades
eléctricas dado a la orientacion conque crece la estructura cristalina. En cambio las peliculas cre-
cidas en cuarzo fundido(S70s) ofrece una superficie de crecimiento difusa para el material de la

pelicula, induciendo mds dispersion en los portadores de carga generando bajos valores de movili-
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dad.
En el caso de la pelicula crecida sobre sustrato de 6éxido de magnesio, las propiedades eléctricas
también son perceptibles, pero no fue posible detectar voltaje de Hall antes de su temperatura de

transicion.
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Capitulo 5

CONCLUSIONES.

Usando herramientas "LabVIEW”se configur6 una unidad remota (PC), que monitorea y con-
trola el funcionamiento de instrumentos de medicion de voltaje y corriente. Con estos instrumentos
se aplicé la técnica de van der Pauw para realizar medidas eléctricas en peliculas delgadas semicon-
ductoras de didxido de vanadio y sustratos de silicio.

Las mediciones eléctricas encontradas en las peliculas delgadas de diéxido de vanadio dependian
de la manera como se prepararan, como por ejemplo el sustrato en donde eran depositadas, las
condiciones de crecimiento y otros parametros que influyen sobre las propiedades de transporte (re-
sistividad, movilidad y concentracién de portadores), Opticas, estructurales, y su morfologia.

Se usaron sustratos de silicio para verificar el funcionamiento adecuado de los instrumentos, toman-
do mediciones sobre los sustratos y comparandolos con datos de la literatura y mediciones realizadas
por otro instrumento.

Se pudo observar que las peliculas de diéxido de vanadio crecidas en sustratos de zafiro muestran un
cambio de resistencia mas notorio que el observado en peliculas depositadas sobre sustrato amor-
fo 6 sobre MgO. Adicionalmente, la pelicula sobre zafiro exhibia un cambio abrupto del orden de
105 cercano a los 68°C' de la temperatura de transicién estructural.

Las dos primeras peliculas delgadas que aparecen en la tabla 4.2, fueron obtenidas de un mismo

blanco (vanadio) y crecidas sobre sustratos iguales(vidrio), presentan caracteristicas eléctricas no-
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tablemente distintas y se atribuye a que fueron crecidas con diferentes condiciones , presentdndose
mejores cualidades eléctricas en la primera pelicula que en la segunda.

Sin tener en cuenta el sustrato, la pelicula de di6xido de vanadio obtenida de un blanco de vanadio
metdlico, ofrecia una alta resistencia eléctrica comparada con la pelicula obtenida de un blanco de
pentéxido de vanadio.

Se pudo graficar el comportamiento de la resistencia y la resistividad eléctrica de peliculas de didxi-
do de vanadio, depositadas en diferente sustratos, frente a un cambio de temperatura. Se pudo ver
la transicion de fase estructural en la temperatura critica esperada. Se compararon los resultados
obtenidos con trabajos efectuados por otros grupos de investigacion.

Se logré medir voltaje de Hall en la muestra de V Oo/Al303 que fué del orden de 107°V en el
rango de temperaturas en el que el di6xido de vanadio atn sigue siendo semiconductor, con con-
centraciones de 107 — 10'8(em3)~! encontrandose portadores de carga positivos con movilidades
entre 1 y 2 cm?/V * s. No se logré medir voltaje de Hall en las muestras crecidas en sustrato de
vidrio y MgO. Una de las razones fue por limitacion e insuficiencia de la infraestructura en el exper-
imento, como por ejemplo, mecanismos para elevar la magnitud del campo magnético, mecanismos
para aumentar la temperatura y para aumentar los rangos de escala en los limitadores de voltaje y

de corriente.

5.1. Consideraciones.

Este trabajo coadyuva a relacionar los resultados dados por las muestras con la manipulacién
de las variables de deposicidn de las peliculas, de modo que se tenga un panorama mads claro de los
factores que afectan las propiedades de las peliculas de V Os.

Las propiedades eléctricas vistas aqui para el di6xido de vanadio son fundamentales para su ade-
cuada caracterizacion. Estas peliculas ofrecen un amplio campo de investigacion si se involucran
otras condiciones de medicion para la caracterizacion de sus propiedades eléctricas. Por ejemplo,
trabajar en un rango mas amplio de temperaturas, concentrar mas el campo magnético, trabajar el

diéxido de vanadio con dopantes dadores, entre otros.
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Apéndice A

Determinacion de la Resistividad en
materiales semiconductores usando el

método de las 4-puntas en linea.

Hay dos expresiones que definen el valor de la resistividad en semiconductores usando el méto-
do de las 4-puntas en linea. Las puntas estan espaciadas a una distancia (s) y las cuatro puntas se
posicionan linealmente sobre la superficie del material. Por las puntas exteriores entra la corriente

y por las puntas interiores se mide el voltaje.

A.1. Semiconductor en bloque

Tal como se muestra en la figura A.1, se debe asumir que el material tiene un espesor (¢;) mucho
mads grande que el espacio entre las puntas (s) con contactos infinitesimales. Si desde las puntas,
sobre la superficie del material, sale la corriente radialmente formando, en el espacio geométrico,

volimenes concéntricos de corriente con un radio dx la resistencia es

d
AR = p() (A1)
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(@) ts >> s (b) ts << s

Figura A.1: Configuracién del método de las 4-puntas en sustratos

Como el drea para dichos volumenes de corriente corresponde en este caso a esferas, entonces

A = 27x?. Se integra entre los espacios de las puntas de prueba donde se mide el voltaje

52 dx p 1
R = Y P (2
()= (55)

de modo que al despejar la resistividad para la anterior expresion y teniendo en cuenta que R = %

2s 1
—-L£ (A2)

S

se obtiene

p =2ms (2{) (A.3)

A.2. Semiconductor en pelicula delgada

Ahora si el material tiene un espesor (¢5) mucho menor que la distancia (s) entre las puntas de
prueba, se tiene una nueva area para los volumenes emergentes de corriente ( cilindros) y teniendo en
cuentra el espesor del material, entonces A = 2mxt,. Este valor se puede remplazar en la ecuacién
A.1, lo cual integrando se obtiene

52 dx 2y dx p 2 p
/51 p27m’t5 /s 2ty x 27t n(z) n(2) (A4)
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de donde se puede despejar para la resistividad, obteniendose

wts [V
’ = @) <1> ' (A.5)

La expresion muestra que la resistividad a medirse es independiente de la distancia entre las puntas

de prueba.

65



Bibliografia

[1] R. Feynman, R. Leighton, M. Sands,The Feynman Lectures on Physics. Addison-Wesley

Iberoamericana version en espafiol, vol III (1987) p 14-7.

[2] P.V. Pavlov, A.F. Jojlov, Fisica del Estado Sélido. 1™* versién en espaiol, Editorial MIR,
Moscu (1987) pp 268-269.

[3] J. E. Shackelford, Introduction to Materials Science for Engineers .4 Edition, Prentice Hall,

New Jersey (1996) pp 468 - 488.

[4] D. K. Schroder, Semiconductor Material and Device Characterization. John Wiley and Sons

Inc. New York. (1990) p 74.

[5] J. F. Shackelford, Introduction to Materials Science for Engineers.4* Edition, Prentice Hall,

New Jersey (1996) pp.109.

[6] L.J. Van der Pauw , A method of measuring specific resistivity and Hall effect of discs of

arbitrary shape, Phillips. Res. Rep., 13.(1958) p 1.

[7] Van der Pauw, L.J., A method of measuring specific resistivity and Hall effect of discs of arbi-

trary shape, Phillips. Res. Rep., 13.(1958) p 6.
[8] P. Yuy M. Cardona, Fundamentals of semiconductors.Springer, Berlin (1996) pp.224 -228.

[9] D. K. Schroder, Semiconductor Material and Device Characterization. John Wiley and Sons

Inc. New York. (1990) pp 1 - 39.

66



BIBLIOGRAFIA 67

[10] D. K. Schroder, Semiconductor Material and Device Characterization. John Wiley and Sons

Inc. New York.(1990)pp. 194.

[11] D. K. Schroder, Semiconductor Material and Device Characterization. John Wiley and Sons

Inc. New York.(1990)pp. 199.

[12] D. Boerger, J. Kramer, and L. Partain, Generalized Hall-effect measurement geometries and

limitations of van der Pauw-type Hall-effect measurements, J. Appl. Phys. 52(1), (1981) p 271.

[13] D. K. Schroder, Semiconductor Material and Device Characterization. John Wiley and Sons

Inc. New York.(1990)pp. 197.

[14] Hall Effect Card, Instruction Manual, Keithley Instruments,(1986) 3-9.

[15] B. Santic, U. Desnica y N. Radic , A simple method for determination of the Hall constant, J.

Phys. E: Sci. Instrum. 22(1989) p 998.

[16] G.A.Rozgony, D. H. Hensler, Structural and Electrical Properties of Vanadium Dioxide Thin

Films.the journal of vacuum science and technology, vol 5,(1968) pp 194-196.

[17] EJ. Morin, Oxides Which Show a Metal To Insulator Transition at the Neel Temperature, Phys.
Rev. Lett.,(1959)pp.34-35.

[18] H.K. Eastwood, Transport and Structural Properties of V' Oy Films,Appl.Phys.Lett., vol

20,(1972)pp. 93-95.

[19] I. Kitahiro , T. Ohashi , and A. Watanabe , Hall effect of vanadium dioxide powder,

J.Phys.Soc.Japan 21(1966) p 2422.

[20] D.H. Kim and H.S. Kwok, Pulsed Laser Deposition of VO, thin films. App. Phys. Lett.65
(1994) p 3188.

[21] H. Liu, O. Vasquez, V. Santiago, L. Diaz, and F.E. Fernandez, Semiconductor to Metallic

Phase Transition of V' Oy by Laser Excitation, J. Elec. Mat,(2004)pp. 1171-1172.

67



BIBLIOGRAFIA 68

[22] H.Liu, A. Rua, O. Vasquez, V. Vikhnin, F. Ferndndez, L. Fonseca, O. Resto y S. Weisz, Optical

and Nonlinear Optical Response of ligth Sensor Thin Films, Sensors (2005) pp.185-198.

[23] H. Kim , B. Chae , D. Youn, S. Maeng , K. Kang , Temperatura dependence and control of

the Mott transition in V Oy-based devices. (arXiv:cond-mat/031283 v1 3Dec2003)

[24] M. Borek, F. Qlan, V. Nagabushnam, and R.K. Singh, Pulsed Laser Deposition of oriented

V Os thin films on R-cut sapphire substrates. App. Phys. Lett.63 (1993) p 3289.

[25] K.D. Rogers, J.A. Coath, and M.C. Lovell, Characterization of epitaxially grown films of
vanadium oxides, J. Appl. Phys. (1991) p.1414.

[26] J.F. De Natale, PJ. Hood, and A.B. Harker, Formation and characterization of grain-oriented

V' Os thin films, J. Appl. Phys. (1989) p.5845.

[27] Data Acquisition and Control. Handbook, Keithley Instruments, 15

68



