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2.2. Técnica de medición con cuatro puntas . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 7
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Índice de figuras

2.1. Esquema del método de las cuatro puntas colineal. . . . . . . . . . . . . . . . . 8
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Resumen

En la actualidad la nanotecnologı́a es una ciencia que se ocupa de manipular la materia a

nivel molecular y atómico. Sus aplicaciones son diversas y abarcan desde la medicina hasta

la electrónica. Para estudiar las propiedades de los nanomateriales, se requieren instrumentos

sofisticados y costosos que no están al alcance de todos.

Los métodos de fabricación de nanomateriales y técnicas de caracterización son diversas y

muchas veces costosas y complicadas. Existe la necesidad de buscar alternativas más simples.

Un material que ha revolucionado la industria y cuenta con aplicaciones muy interesantes es el

grafeno y tiene relación directa con particularidades de la conductividad eléctrica y la movilidad

de los portadores de carga. La conductividad eléctrica del grafeno es alta debido a que muestra un

gap energético nulo. Comúnmente, la conductividad es una medida que se realiza con la técnica

de las cuatro puntas para materiales en bulk y para pelı́culas delgadas se utiliza la técnica de Van

Der Pauw.

En este trabajo se realizó el diseño, ensamblaje y fabricación de un sistema simple y efec-

tivo asistido por computadora para la medición de la conductividad en nanomateriales 2D. El

ensamblaje de este sistema consta de un porta muestras, un conmutador, un sistema eléctrico

con adquisición de datos y un control de temperatura que permite cambio de nanosistemas en

pelı́culas delgadas y mediciones rápidas de estas.

Con este sistema de medida se obtuvieron los datos del comportamiento de los materiales

mediante la conductividad en función e la temperatura, además se puede medir comportamientos

de nanosistemas a bajas temperaturas, también el efecto Hall con solo conmutar el sistema de

medidas y acondicionar una cámara de enfriamiento, que no es el objetivo de este trabajo.

Este sistema de medición aplicando la técnica de las cuatro puntas con los instrumentos

KEITHLEY 181 y KEITHLEY 617 permitieron ampliar el rango de medición de resistencia en

las pelı́culas delgadas hasta el orden de GigaOhms. Este medidor de parámetros está diseñado

para realizar el estudio de la conductividad en pelı́culas delgadas de cobre y grafeno, depositados

en sustrato de vidrio y oxido de silicio. Nuestro dispositivo principal de interfaz que permite el

control del medidor de parámetros es de National Instruments, modelo NI GPIB-USB-HS IEEE
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488, es un dispositivo controlador IEEE 488 para computadoras y/o laptops con puertos USB,

y El software que permite la comunicación de los instrumentos, porta muestra y sistema de

adquisición de datos es LABVIEW. La validación y calibración de las medidas realizadas en el

sistema se hizo con una muestra patrón pelı́cula delgada de cobre.

Con el objetivo de hacer este trabajo diseñamos y fabricado un portamuestras para medir cual-

quier tipo de pelı́culas delgadas depositadas sobre sustratos aislantes de 10x10x1mm, este diseño

permite realizar mediciones a temperatura ambiente, bajas temperaturas y con campo magnético.

La caracterización de las pelı́cula delgada es con XRD (difracción de rayos X), fluorescencia de

rayos X (XRF), espectrometrı́a Raman y SEM (microscopı́a electrónica de barrido).

Los resultados obtenidos con este medidor de parámetros concuerdan muy bien con los rea-

lizados en otros estudios realizados, las medidas XRD muestran el espectro caracterı́stico del

grafeno y cobre, que se utilizaron en las medidas de conductividad eléctrica de estas también

se podrán ver otras caracterı́sticas de las pelı́culas delgadas cuando son sometidas a cambios de

temperatura y espesor.



Abstract

Currently, nanotechnology is a science that deals with manipulating matter at the molecular

and atomic level. Its applications are diverse and range from medicine to electronics. To study

the properties of nanomaterials, sophisticated and expensive instruments are required that are not

available to everyone.

The manufacturing methods of nanomaterials and characterization techniques are diverse and

often expensive and complicated. There is a need to look for simpler alternatives. A material that

has revolutionized the industry and has very interesting applications is graphene and is directly

related to the particularities of electrical conductivity and the mobility of charge carriers. The

electrical conductivity of graphene is high because it shows a zero energy gap. Commonly, con-

ductivity is a measurement performed with the four-point technique for bulk materials and for

thin films the Van Der Pauw technique is used.

In this work, the design, assembly and fabrication of a simple and effective computer-assisted

system for measuring conductivity in 2D nanomaterials was carried out. The assembly of this

system consists of a sample holder, a switch, an electrical system with data acquisition and a

temperature control that allows exchange of nanosystems in thin films and rapid measurements

of these.

With this measurement system, data on the behavior of materials was obtained through con-

ductivity as a function of temperature. In addition, the behavior of nanosystems at low tempera-

tures can be measured, as well as the Hall effect by simply switching the measurement system

and conditioning a chamber. cooling, which is not the objective of this work.

This measurement system, applying the four-point technique with the KEITHLEY 181 and

KEITHLEY 617 instruments, allowed us to extend the resistance measurement range in thin

films to the order of GigaOhms. This parameter meter is designed to study the conductivity in

thin films of copper and graphene, deposited on a glass and silicon oxide substrate. Our main

interface device that allows the control of the parameter meter is from National Instruments,

model NI GPIB-USB-HS IEEE 488, it is an IEEE 488 controller device for computers and/or

laptops with USB ports, and the software that allows the Communication of the instruments,
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sample holder and data acquisition system is LABVIEW. The validation and calibration of the

measurements made in the system was done with a thin copper film standard sample.

With the aim of doing this work, we designed and manufactured a sample holder to mea-

sure any type of thin films deposited on 10x10x1mm insulating substrates. This design allows

measurements to be made at room temperature, low temperatures and with a magnetic field. The

characterization of the thin films is with XRD (X-ray diffraction), X-ray fluorescence (XRF),

Raman spectrometry and SEM (scanning electron microscopy).

The results obtained with this parameter meter agree very well with those carried out in other

studies carried out, the XRD measurements show the characteristic spectrum of graphene and

copper, which were used in the electrical conductivity measurements of these, other characteris-

tics of the thin films when subjected to changes in temperature and thickness.



Capı́tulo 1

Introducción

1.1. Antecedentes del estudio

En la actualidad las pelı́culas delgadas y nanosistemas como el grafeno son materiales de

mucha importancia debido a sus innumerables aplicaciones en diferentes campos de la ciencia y

técnica. Su desarrollo a hecho que se miniaturicen los dispositivos y se mejore la eficiencia de

los componentes electrónicos. El grafeno [1] es un nanomaterial de carbón hecho de una capa bi-

dimensional de un solo átomo de espesor con hibridación sp2. El grafeno ha exhibido excelentes

propiedades quı́micas y fı́sicas, debido a su alta resistencia mecánica, su conductividad eléctrica

y térmica, y alta transmisión de luz. Estos resultados indican que el grafeno tiene un gran poten-

cial en el campo de la alta tecnologı́a [2]. Durante el desarrollo y obtención de los nanosistemas

es necesario la caracterización y medición de las propiedades eléctricas como la resistividad. Por

lo tanto, existe la necesidad de medir este parámetro de la manera mas fácil, rápida y precisa.

Sin embargo, la medición de la resistividad de las pelı́culas delgadas se ha realizado principal-

mente mediante los métodos manuales antiguos o mediante el uso de un método de sonda de dos

puntos que inadvertidamente introduce errores debido a la resistencia de la sonda, la resistencia

a la dispersión y la resistencia de contacto entre puntas de contacto con las muestras [3]. La

medida de la Conductividad Eléctrica [4] por el método de las cuatro puntas mediante la técnica

de Van Der Pauw VDP es muy utilizada para estudiar pelı́culas de metales, semiconductores o

superconductores.

Este método sirve para obtener el valor de la medición de una resistencia muy baja donde

los porcentajes de error son muy significativos. Disponer de un laboratorio con automatización

permite controlar el equipo de forma remota mediante el uso de un controlador como una compu-

tadora para lograr mediciones de laboratorio mas precisas y confiables. En el presente proyecto

de tesis se propone diseñar y construir un sistema/dispositivo capaz de medir la conductividad
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de pelı́culas delgadas de nanosistemas como grafeno. Para proceder a medir se necesita que se

suministre a la muestra una corriente directa (DC), y mediante la disposición de electrodos ba-

sado en esta técnica se obtiene la data de conductividad de la pelı́cula delgada, este valor no es

igual para todos los materiales y depende de su estructura cristalina, morfologı́a y técnicas de

deposiciones, estas medida se realizaron a temperatura ambiente, y temperaturas hasta 200°C.

En los laboratorios de nanoestructuras se han utilizado varios métodos para medir una se-

rie de parámetros medibles fı́sicamente. Esto se ha realizado principalmente mediante la mani-

pulación manual de dispositivos analógicos tradicionales. Sin embargo, hoy en dı́a existe una

tendencia fundamental en la técnicas de medición y automatización que ha experimentado un

fuerte cambio hacia los sistemas de medición y prueba basados en software. La automatización

de los laboratorios implica controlar los equipos de laboratorio de forma remota mediante el uso

de un controlador como una laptop para lograr las mediciones de las muestras de materiales na-

noestructurados [5]. Para este control y adquisición de información del fenómeno fı́sico, existe

la necesidad de comunicación entre computadoras, dispositivos periféricos (interfaz) y sensores

lograr mediciones mediante el uso de buses estándar de la industria, como son los puertos serie

como RS-232, RS-422 o RS-485. puerto paralelo (LPT), puerto GPIB, puerto Ethernet, IEEE

1394 (FireWire) y comunicación inalámbrica como Bluetooth, etc.. Además, para la interfaz en-

tre la PC y la nanoestructura se utilizan buses modulares como USB, PCI, PXI, PCI Express

y VXI. Las pruebas y mediciones asistidas por computadora han mejorado la velocidad de las

mediciones de precisión y confiabilidad en los laboratorios.

Hoy en dı́a las dimensiones de los circuitos microelectrónicos y micro-dispositivos continúan

disminuyendo, es por ello que el estudio de las propiedades electrónicas de los materiales que lo

constituyen están dirigidos a la escala nanométrica. En particular es de gran importancia determi-

nar las propiedades de transporte electrónico de pelı́culas delgadas nanoestructuradas metálicas,

semiconductoras y superconductoras [3]. Esto debido a que tienen diversas aplicaciones, tales

como en la microelectrónica, opto-electrónica, magnetismo y en otras áreas de estudio, además

sus propiedades eléctricas, ópticas y magnéticas también deben ser estudiadas y optimizadas. Por

otro lado, las propiedades en estos sistemas están definidas según su composición, el contenido,

su superficie, su estructura cristalina y el tipo de impurezas en la pelı́cula delgada. Ası́ como la

densidad y tipos de defectos estructurales presentes en ella. Por lo tanto, es apropiado tener una

caracterización adecuada para el estudio de sus propiedades.

Debido a ello la caracterización eléctrica es de suma importancia pues nos ayuda a enten-

der las propiedades presentes en estos materiales. Entre estos nuevos materiales encontramos a

las pelı́culas delgadas de grafeno (Graphene Thin Film (GTF)), el cual ha exhibido excelentes

propiedades quı́micas y fı́sicas, debido a su conductividad eléctrica y térmica, alta resistencia

mecánica y alta transmisión de luz. Estos resultados indican que el grafeno tiene un gran po-
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tencial en el campo de la alta tecnologı́a [2], considerándose la conductividad eléctrica una de

sus caracterı́stica más interesantes. Este material transporta electrones muy bien como lo hace

el cobre: la resistividad eléctrica en el grafeno es 0.96x108(Ω · m)−1 en cambio en el cobre es

0.60x108(Ω·m)−1 y en el silicio es 4.5x10−4(Ω·m)−1. Asimismo este material cuenta con múlti-

ples aplicaciones tales como supercondensadores de estado sólido que se consideran una fuente

de alimentación de última generación para dispositivos electrónicos futuristas. Debido a las no-

tables propiedades electrónicas del grafeno, las empresas de semiconductores se han propuesto

construir ordenadores mucho más rápidos que los actuales desarrollando microprocesadores con

transistores de grafeno. Además, como el grafeno es transparente y tiene una conductividad ex-

celente, serı́a útil en la fabricación de pantallas táctiles flexibles para dispositivos móviles. Sin

embargo, todavı́a es un gran desafı́o construir dichos ensamblajes y esto debido a la falta de un

método de ensamblaje eficiente [6]. Por otro lado, conocer el espesor de las pelı́culas delgadas

de grafeno es importante debido a que diversos trabajos mencionan que se encuentra relaciona-

do a su conductividad eléctrica, el cual tiende a reducirse cuando el espesor aumenta. En este

manera, al realizar las medidas de la resistencia en la pelı́cula delgada y sabiendo que tiene una

propiedad intrı́nseca que se denomina resistividad, es posible saber con precisión el espesor de

la pelı́cula delgada de grafeno. Las medidas de conductividad pueden mostrar cómo se comporta

esta pelı́cula delgada en relación a sus propiedades fı́sicas como material conductor, aislante o

semiconductor. El grafeno no tiene exclusivamente ninguna de estas tres propiedades, sino que

comparte las propiedades de los conductores, aislantes y semiconductores [1, 2].

Por lo tanto, existe la necesidad de medir este parámetro de la manera más fácil, rápida y

precisa. Sin embargo, la medición de la resistividad de las pelı́culas delgadas se ha realizado

principalmente mediante los métodos manuales antiguos o mediante el uso de un método de

sonda de dos puntas. La desventaja de este método es que introduce errores debido a la resistencia

de las puntas de prueba y la muestra [7]. Debido a esto se nos vimos en la necesidad de realizar

la caracterización haciendo uso de un método que evite estos errores de medida, como es la

medidas de la conductividad eléctrica por el método de las cuatro sondas mediante una técnica

conocida como Van Der Pauw (VDP), que se usa a menudo en el estudio de pelı́culas delgadas

metálicas, semiconductores y superconductores [4]. El método de las cuatro sondas mediante la

técnica conocida de Van Der Pauw (VDP) sirve para hacer medidas de resistencias muy bajas

donde estos porcentajes de error son muy pequeños.
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1.2. Antecedente del lenguaje de programación LabVIEW

En la actualidad, muchos ingenieros y cientı́ficos utilizan LabVIEW para diversas aplica-

ciones, como pruebas, mediciones, análisis y control mediante automatización, supervisión y

simulación de procesos únicos. Debido a su excelente conectividad con numerosos instrumen-

tos, grandes capacidades para la recopilación de datos, programación gráfica que se basa en el

flujo de datos, escalabilidad y funcionalidad integral, este software, LabVIEW, es una herra-

mienta crucial a la hora de elegir un software para uso virtual. Por ello, este software permite a

los usuarios modificar datos y realizar mediciones para extraer conclusiones de la información.

Las capacidades de este software se utilizan para crear esta tesis, por lo que es una herramienta

esencial y crucial para el análisis de los datos de las mediciones realizadas.

Desarrollado por National Instruments en 1986, LabVIEW es un lenguaje de programación

que representa el código del programa de forma gráfica en lugar de textual [8]. Uno de los

principales beneficios de usar el lenguaje de programación LabVIEW como se usa en este estudio

en lugar de lenguajes basados en texto como VB, C, C ++, FORTRAN, JAVA, Delphi y Matlab,

entre otros, es que los códigos de programa se escriben simplemente conectando iconos es decir

gráficos. Además, en la actualidad el lenguajes de programación gráfica da mejor rendimiento

y flexibilidad que un lenguaje de programación basados en comandos, y que ocultan mucha

complejidad de programación, exceso de memoria y la dificultad en la sintaxis.

El lenguaje involucra diagramas de flujo de datos estructurados [9]. Como el flujo de datos

entre objetos en un diagrama de bloques y no las lı́neas secuenciales de texto determina el orden

de ejecución de LabVIEW, uno puede crear diagramas que ejecuten simultáneamente múlti-

ples operaciones [10]. En consecuencia, LabVIEW es un sistema multitarea capaz de ejecutar

simultáneamente múltiples subprocesos de ejecución y múltiples (Instrumentos Virtuales)VIs.

LabVIEW acelera el desarrollo sobre la programación textual tradicional en un factor significati-

vo y lo que es más importante, tiene muchas caracterı́sticas interesantes que lo convierten en una

herramienta muy útil para la conexión de dispositivos, la adquisición de datos, la manipulación

de datos y la presentación de información, que son áreas centrales de este estudio [5].

1.3. Exposición del problema de investigación

En este estudio, se ha diseñado y fabricado un sistema de sonda de cuatro puntas simple y

portátil. Como prueba de su viabilidad del sistema se ha utilizado para la caracterización eléctrica

de pelı́culas delgadas de grafeno, Cu, Al, utilizados como sustrato Vidrio, Si y lamina de Alu-

minio, Estas muestras son preparadas con técnicas de deposición CVD, Sputtering [11], electro

deposición. En el caso de sputtering se utiliza la técnica de bombardeo de magnetrón de CC.
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Además se analizamos el efecto de la variación de temperatura y la conductividad eléctrica en

las pelı́culas delgadas. Se ha encontrado que este sistema ofrece una solución confiable para la

caracterización eléctrica de pelı́culas delgadas depositadas en diferentes condiciones de pulveri-

zación catódica y pelı́culas expuestas a diferentes temperaturas y campos magnéticos.

1.4. Objetivo general

En este trabajo de tesis el objetivo general es el diseño, fabricación, ensamblaje e instalación

de un sistema capaz de medir la conductividad eléctrica del grafeno o cualquier tipo de Nano-

sistema [12] en forma de pelı́cula delgada depositada sobre sustratos metálicos o poliméricos y

comparar los resultados con los patrones de calibración convencionales.

1.4.1. Objetivos especı́ficos

I. Diseñar y fabricar un cabezal porta muestras con materiales fáciles de conseguir y de bajo

costo.

II. Diseñar y fabricar un dispositivo de conmutación para realizar el cambio de contactos en

el portamuestras colocados sobre la superficie del materia en la pelı́culas delgadas según la

configuración de Van Der Pauw.

III. Desarrollar Instrumentos Virtuales (VIs) con el software LabView para el control total del

medidor de parámetros que consta de una fuente de corriente regulable (HP AGILENT

6633A), Nanovoltı́metro (KEITHLEY 181), picoamperı́metro (KEITHLEY 617) medidor

de temperatura (LAKESHORE 330) todos ellos controlados desde la computadora, para la

transferencia de datos entre la computadora y el sistema se conecta a la PC una adaptador

Interfaz de National Instruments NI GPIB-USB-HS.

IV. Se programa un VIs en LabVIEW para conectar los dispositivos de conmutación con el

cabezal fabricado en base a la técnica Van Der Pauw, la computadora y puerto Bus serie

universal (USB) con el nanovoltimetro mediante GPIB.

V. Medir la conductividad eléctrica utilizando el sistema fabricado e investigar el efecto de la

temperatura y el espesor de la pelı́cula.
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1.5. Justificación del estudio de investigación

Las conductividad en la lamina de pelı́culas delgada y en particular las laminas de nanosis-

temas son muy útiles en tecnologı́as de nanoelectrónica, por lo tanto, es necesario medir estas

propiedades de una manera simple, barata y rápida. Los cabezales comerciales utilizados para

estas mediciones son caros y no son fáciles de obtener. Además, la mayorı́a de ellos son ma-

nuales y no fáciles de usar, de ahı́ la necesidad de diseñar y construir un dispositivo de sondeo

asistido por computadora mas barato y fácil de usar. Este estudio proporciona un sistema de in-

terfaz interactivo simple con transferencia de datos entre el porta muestra, la fuente de medición,

el dispositivo de conmutación y una computadora mediante el uso de LabView, VISA. El sistema

mide las muestra luego analiza los parámetros I-V de las pelı́culas delgadas y con estos paráme-

tros hacer el calculo de la conductividad de la lamina. Algunos de los méritos derivados de este

estudio incluyen:

1. Las medidas en las muestras mas fáciles según la configuración de Van Der Pauw ya que

el sistema de sondeo es asistido por computadora, la conmutación de la muestra se logra

mediante un interruptor de relé operado por transistor controlado por una computadora y

una interfase Arduino Uno R3. El cabezal de la sonda también es mas barato y fácil de

operar en comparación con los dispositivos comerciales.

2. Los VIs de LabView de adquisición de datos son fáciles de programar, son interactivos

con el usuario y fácil para hacer la transferencia de datos de la fuente de medida a la

computadora a través del puerto USB usando VIs de VISA [9].

3. Los programas VIs para la interfaz del dispositivo, el control del dispositivo, la adquisición

de datos, el control de datos, el análisis de datos y la presentación de datos son baratos y

simples, ya que se utiliza una programación gráfica en LabVIEW en lugar de programas

de texto largos en lenguajes de programación basados en texto.



Capı́tulo 2

Revisión de la Literatura

2.1. Introducción

La técnica de la sonda de cuatro puntas ha sido un método muy usado en la caracterización

eléctrica de pelı́culas delgadas durante muchos años. Este capı́tulo presenta estudios de investiga-

ción que se han realizado con dicha técnica acorde a la configuración Van Der Pauw [4]. También

se presentan los estudios que se han realizado sobre la caracterización eléctrica de pelı́culas del-

gadas y en particular, las pelı́culas delgadas de grafeno y cobre.

2.2. Técnica de medición con cuatro puntas

La técnica de medida con cuatro puntas se remonta al año 1916 cuando Wenner la utilizó

para medir la resistividad de la Tierra [13]. En 1954, Valdés lo adoptó para la medición de

resistividad de semiconductoras [14]. Hoy en dı́a, es utilizado en la industria de semiconductores

para monitorear el proceso de producción [15]. La técnica de las cuatro puntas generalmente se

usa para medir la resistencia de láminas de capas poco profundas (como resultado de Epitaxia,

implante de iones, difusión, evaporación o pulverización catódica) y la resistividad en bulk de

sustratos delgados. Se han realizado numerosas investigaciones sobre la técnica de las cuatro

puntas y la medición de la resistividad laminar de pelı́culas delgadas de gran relevancia para este

estudio [16]. En un estudio sobre el método de medición de resistividad especı́fica y el efecto

Hall de un disco de forma arbitraria se presenta una relación entre la resistencia de la lámina

(Rs), el factor de simetrı́a de la lámina (F ), el factor de corrección (k) , corriente (I), caı́da de

voltaje (V ) y el espesor de la pelı́cula t en unidades SI como se muestra en la ecuación 2.1.
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Rs =
π

ln2
F (k)

Å

V

I

ã

average

Ω/square (2.1)

Q− 1

Q+ 1
=

F

0,693
arcosh

Ç

e
0,693

F

2

å

(2.2)

Este estudio mostró que el factor de corrección (Q) depende del factor de simetrı́a de la

pelı́cula (F ) según la ecuación 2.2.

Halperin (1996) estudió la diferencia entre la resistencia superficial y la resistividad superfi-

cial de una pelı́cula delgada utilizando un dispositivo con sonda de cuatro puntas [17]. A partir de

este estudio, se descubrió que la resistencia superficial no tiene importancia cientı́fica en compa-

ración con la resistividad de la pelı́cula, ya que la primera solo representa la resistencia entre los

lados opuestos de un cuadrado. Se encontró que la resistividad de la pelı́cula delgada solo afecta

la movilidad de electrones en la superficie de la pelı́cula. Sin embargo, este estudio no analizó

los factores que influyen en la resistividad laminar de las muestras hechas de pelı́culas delgadas.

Owade (1998) hizo un estudio para diseñar y desarrollar un sistema de interfaz de laboratorio

programable para mediciones de resistividad [18].

Los cabezales de las sondas comerciales son costosos y no está disponible en los laboratorios

que tienen falta de recursos, su porta muestra fue diseñado y fabricado con materiales de fácil ob-

tención. Sin embargo, se utilizaron equipos de medición como amperı́metros y voltı́metros para

realizar las mediciones de corriente y voltaje y para programar el microprocesador 8085 se usó

lenguaje de programación ensamblador, esto implicaba largas declaraciones que eran difı́ciles de

escribir y depurar.

Además, los cálculos de la resistividad en la lámina, las lecturas de corriente y voltajes se

realizaron manualmente. Bautista (2004) [19] realizó una medición de resistividad de lámina de

pelı́cula delgada donde se adoptó una simetrı́a colineal como se muestra en la figura 2.1.

Figura 2.1: Esquema del método de las cuatro puntas colineal.
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Donde (s) es el espaciamiento entre las puntas de prueba, V es la caı́da de voltaje en la

muestra, I es la corriente que pasa por la muestra y t es el espesor de la pelı́cula. El procedimiento

en este trabajo fue colocar una corriente fija en la superficie de la pelı́cula a través de las dos

puntas externas, y se midió un voltaje entre las dos puntas internas.

Una Fuente de Corriente regulable y un medidor de voltaje en Nanovoltios son utilizados para

generar corriente a través de las puntas en la superficie de la muestra y medir la caı́da de voltaje

a través de las otras dos puntas internas. A partir de las lecturas de voltaje y corriente obtenidas,

se calculó la resistencia superficial de una capa de material de 100nm. El estudio mostró que la

resistencia de la pelı́cula puede ser dada por la ecuación 2.3.

Rs = 4,532
V

I
(2.3)

A partir de la cual se calculó la resistividad de la pelı́cula. Para esto se colocaron las pun-

tas con espaciado uniforme S sobre el material depositado en un sustrato aislante, por tanto la

resistividad de la lámina, ρs, se determina mediante la ecuación 2.4:

ρs =
π

ln 2

V

I
tk (2.4)

Aquı́ V es la caı́da de voltaje en la superficie de la muestra, I corriente suministrada a la

muestra, t es el espesor de la pelı́cula y k es el factor de corrección.

En este estudio, se encontró que las puntas de las sondas deberı́an hacer contacto óhmico

con la muestra de pelı́cula delgada. Sin embargo, el sistema utilizado para medir el potencial se

programa manualmente usando una configuración basada en texto y un lenguaje remoto de ad-

quisición de datos que requiere un gran dominio de los comandos SCPI que se define a una serie

de comandos estándar para instrumentación programables bajo la colaboración de los principales

fabricantes de instrumentos.

2.3. Propiedades eléctricas de las pelı́culas delgadas

El método de preparación de la pelı́cula es el factor principal que afecta las propiedades

eléctricas de las pelı́culas delgadas, ya que determina la estructura real del cristal [20]. Esta

sección presenta estudios que se han realizado sobre el efecto de los parámetros de deposición

en la resistividad de láminas de pelı́culas delgadas de Cu2O. Los estudios sobre los efectos de

la variación de temperatura en las resistividades laminar de pelı́culas delgadas de Cu2O también

se describen en esta sección. En el estudio del efecto de la cantidad de flujo de oxı́geno en una

cámara de pulverización catódica con Cu2O DC descubrieron que afecta la resistividad de la

lámina [21].
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El estudio mostró que hay una fuerte disminución en la resistividad de las pelı́culas delgadas

con el aumento en el flujo de oxı́geno hacia la cámara debido a la reducción de la rugosidad de

la interfaz Cu / Cu2O. Esto sugiere que hay un aumento en la cristalinidad de la pelı́cula también

se llevaron a cabo un estudio sobre la influencia del voltaje de polarización del sustrato en las

propiedades de las pelı́culas de Cu2O pulverizadas con magnetrón reactivo DC [21].

Se analizaron sistemáticamente los efectos del voltaje de polarización del sustrato sobre las

propiedades estructurales, eléctricas y ópticas de este material. Con las otras condiciones de

pulverización catódica mantenidas a valores fijos, el voltaje de polarización aumentó de 0 V a

−80 V . Esto hizo que se diera cuenta de que la resistividad eléctrica de las pelı́culas disminuye

de 4.6x101(Ω · m) a 1.0x101(Ω · m) con el aumento del voltaje de polarización del sustrato de

0 a −45 V y posteriormente aumentó a 1.6x101(Ω · m) a un voltaje de polarización mayor de

−80 V como se muestra en la figura 2.2.

Figura 2.2: Variación de la resistividad eléctrica con el voltaje de polarización del sustrato [21]

Como vemos aquı́ el efecto de la presión de pulverización catódica con sus propiedades

estructurales, ópticas y eléctricas de las pelı́culas delgadas de Cu2O con magnetrón reactivo DC

[22]. Aquı́ se utilizó el método de sonda de cuatro puntos con simetrı́a lineal adoptada para medir

la resistividad de una pelı́cula delgada. Se encontró que la resistividad eléctrica de las pelı́culas

aumentaba de 1,1x101(Ω ·m) a 3,2x103(Ω ·m) con un aumento en la presión de pulverización

catódica de 1, 5Pa a 8, 0Pa.

En otros estudios sobre el efecto del recocido de materiales y la resistividad de las células

solares de Cu2O se vio que la resistividad esta en función de la potencia de salida de dichas

células solares [23].
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Los resultados revelaron que el recocido de muestras de Cu2O mejora el rendimiento de salida

de la celda en comparación con el de las muestras no recocidas en aproximadamente un 36 %.

Con la oxidación variada con temperatura de 950◦C a 1050◦C la resistividad varió de 501,04Ωcm

a 498,14Ωcm se encontró que el recocido es un gran factor para variar la resistividad eléctrica de

las pelı́culas delgadas de Cu2O.

A partir de los estudios descritos anteriormente, se dan cuenta que las condiciones de pulve-

rización catódica afectan en gran medida las caracterı́sticas eléctricas de las pelı́culas delgadas y

pueden manipularse para obtener pelı́culas delgadas de resistividades requeridas. Además, estas

condiciones deben ser monitorizadas cuidadosamente para depositar pelı́culas de propiedades

eléctricas reproducibles como se muestra en este estudio. Se investigó el efecto de la presión de

pulverización catódica utilizando el sistema fabricado y las mediciones obtenidas en compara-

ción con los valores experimentales disponibles. También se investigó el efecto de las variaciones

de temperatura en la resistividad de la pelı́cula y los resultados se compararon con los valores

experimentales teóricos y otros disponibles.



Capı́tulo 3

Fundamento Teórico

3.1. Introducción

Las pelı́culas delgadas se depositan principalmente en sustratos por métodos fı́sicos o quı́mi-

cos. En este capı́tulo se describe la teorı́a sobre las técnicas de deposición y especı́ficamente

sobre la deposición por evaporación quı́mica CVD y pulverización catódica, ya que es la técnica

usada en la deposición de las pelı́culas que usamos en el estudio. También se presentan antece-

dentes teóricos sobre medición de resistividad y conductividad de pelı́cula delgada, la interfase

de computadora con sistema de medida y la obtención de datos hecho en el entorno de progra-

mación gráfico como es el software LabView.

3.2. Técnicas de deposición

Las técnicas de deposición de pelı́culas delgadas en sustratos se dividen en cinco categorı́as:

deposición fı́sica de vapor (PVD), deposición quı́mica de vapor (CVD), oxidación, recubrimien-

to por centrifugación y enchapado. En la técnica PVD, las pelı́culas están formadas por átomos

que se transportan directamente desde la fuente al sustrato a través de la fase gaseosa e incluyen

pulverización catódica, evaporación (evaporación térmica y evaporación de haz de electrones) y

PVD reactivo. Por otro lado, en la técnica de CVD, las pelı́culas se forman por reacción quı́mica

en la superficie del sustrato e incluyen CVD de baja presión (LPCVD), CVD de plasma mejorado

(PECVP), CVD de presión atmosférica (APCVD) y Metal- ECV orgánica (MOCVD). La eva-

poración y la pulverización catódica son las dos técnicas principales empleadas en la deposición

fı́sica de vapor. En este estudio, debido a sus ventajas, como el control adecuado de la composi-

ción quı́mica de la pelı́cula, la alta tasa de deposición y el bajo calentamiento del sustrato durante

la deposición de la pelı́cula, se analiza estas técnicas en las secciones siguientes.
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3.2.1. Las Técnicas de deposición Sputtering

El Sputtering es una técnica de deposición fı́sica de vapor (PVD) [24], es un proceso de

fabricación de pelı́cula delgada ampliamente utilizado en muchas industrias, incluido el proce-

samiento de semiconductores, la óptica de precisión y el acabado de superficies. Las pelı́culas

delgadas pulverizadas tienen una excelente uniformidad, densidad y adherencia, lo que las hace

ideales para múltiples aplicaciones.

La técnica de deposición Sputtering se puede describir de varias maneras: sputtering catódico,

sputtering de diodo, sputtering RF o DC, sputtering de haz de iones, sputtering reactivo, pero

todos estos describen esencialmente el mismo proceso fı́sico.

El material objetivo (fuente) y el sustrato (destino) se colocan en una cámara de vacı́o y se

aplica un voltaje entre ellos para que el objetivo sea el cátodo y el sustrato se una al ánodo como

se ve en la figura 3.1.

Figura 3.1: Esquema para deposiciones fı́sica de vapor PVD Sputtering

Un plasma se crea al ionizar un gas de pulverización catódica, generalmente un gas inerte

como el argón o el xenón. Los gases inertes se emplean tı́picamente como gas de pulverización

catódica porque tienden a no reaccionar con el material objetivo ni a combinarse con ningún gas

de proceso y porque producen velocidades de pulverización y deposición más altas debido a su

alto peso molecular [25].
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El proceso de pulverización catódica ocurre cuando el material objetivo es bombardeado

con el gas pulverizador y la transferencia de energı́a resultante hace que las partı́culas objetivo

escapen, viajen y se depositen en el sustrato como una pelı́cula.

Para que el proceso de pulverización catódica produzca un recubrimiento eficaz, se deben

cumplir varios criterios. Primero, deben crearse iones de energı́a suficiente y segundo estos deben

dirigirse hacia la superficie del objetivo para expulsar átomos del material. La interacción de los

iones y el objetivo están determinadas por la velocidad y la energı́a de los iones.

Como los iones son partı́culas cargadas, los campos eléctricos y campos magnéticos pueden

controlar estos parámetros. El proceso comienza cuando un electrón perdido cerca del cátodo se

acelera hacia el ánodo y colisiona con un átomo de gas neutro que lo convierte en un ion cargado

positivamente ver figura 3.2.

Figura 3.2: Esquema vemos los átomos de material se desprende del cátodo y se depositan en el

ánodo

En todo el sistema hay una energı́a cinética mı́nima del proyectil que es necesaria para inducir

la pulverización catódica llamada energı́a umbral (Eth) [28] y esta dada por la ecuación 3.1:

Eth =
U0

β(1− β)
for

M1

M2

≤ 0,3 (3.1)

Donde M1 es la masa de proyectil, M2 es la masa molecular media por átomo de un objetivo

en este caso el material a depositar y β es la máxima transferencia de energı́a fraccional posible

en una colisión frontal dada por la ecuación 3.2:
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β =
4M1M2

d(M1 +M2)2
(3.2)

y para
M1

M2

≤ 0,3 Eth = 8U0

Å

M1

M2

ã1/3

(3.3)

Los procesos de bombardeo son amplios y variados. Se pueden dividir en cuatro categorı́as;

DC, RF, magnetrón y reactivo. También hay variantes importantes dentro de cada categorı́a, por

ejemplo, sesgo DC e incluso hı́bridos entre categorı́as [26].

El proceso PVD es una excelente técnica de recubrimiento al vacı́o para mejorar la resistencia

al desgaste y a la corrosión. Es muy necesario para aplicaciones funcionales, como herramien-

tas, piezas decorativas, mejoras ópticas, moldes, matrices y cuchillas. Estos son solo algunos

ejemplos de una amplia gama de aplicaciones bien establecida.

El equipo utilizado en esta técnica requiere poco mantenimiento y el proceso es ecológico.

Los beneficios de los recubrimientos PVD son muchos. PVD puede proporcionar ventajas reales

y únicas que agregan durabilidad y valor a los productos. Las técnicas de deposición tienen un

papel importante en los procesos de mecanizado. Las herramientas de mecanizado son probable-

mente una de las aplicaciones más exigentes, que requieren caracterı́sticas, como dureza a tempe-

raturas elevadas, alta resistencia a la abrasión, estabilidad quı́mica, tenacidad y rigidez. Además,

PVD también puede producir recubrimientos con excelente adhesión, capas homogéneas, estruc-

turas diseñadas, propiedades graduadas, morfologı́a controlada, alta diversidad de materiales y

propiedades, entre otros.

Los procesos PVD permiten la deposición en revestimiento monocapa, multicapa y multi-

graduado. Su flexibilidad y adaptabilidad a las demandas del mercado llevaron al desarrollo y la

mejora de las técnicas para los diversos procesos y por lo tanto, han surgido múltiples varian-

tes, algunas de ellas presentadas en la figura 3.3. Estas técnicas están en constante evolución y

continúan siendo fuentes de inspiración para muchos estudios.

Figura 3.3: Procesos PVD para deposición de monocapas

Cuando se considera la técnica de evaporación del haz electrónico, este método implica pro-

cesos puramente fı́sicos, donde el objetivo actúa como una fuente de evaporación que contiene
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el material a depositar, que funciona como un cátodo. Tenga en cuenta que el sistema evapora

cualquier material en función de la potencia del haz electrónico.

El material se calienta a alta presión de vapor bombardeando electrones en alto vacı́o y li-

berando las partı́culas. Luego, se produce un choque entre las partı́culas liberadas de tamaño

atómico y las moléculas de gas, insertadas en el reactor, con el objetivo de acelerar las partı́culas,

creando un plasma. Este plasma pasa a través de la cámara de deposición, siendo más fuerte en

la posición media del reactor. Se depositan sucesivamente capas comprimidas, lo que aumenta la

adhesión de la pelı́cula depositada al sustrato.

3.2.2. Otras Técnicas de deposición

3.2.2.1. Técnica de evaporación por vació

El proceso PVD de evaporación al vacı́o también es muy popular. Se produce cuando los

materiales procedentes de una fuente de vaporización térmica entran en contacto con moléculas

de gas en la zona entre la fuente y el sustrato sólo mı́nimamente o nada en absoluto. La atmósfera

de vacı́o creada por la evaporación permite reducir a bajo nivel los contaminantes gaseosos en el

sistema de deposición. Este método suele llevarse a cabo calentando el material fuente mediante

haces de electrones de alta energı́a o fuentes calentadas térmicamente como bobinas de alambre

de tungsteno. Para minimizar el calentamiento radiante del sustrato por la fuente de vaporización,

los sustratos suelen colocarse a una distancia significativa de la fuente de evaporación. La figura

3.4 representa un esquema del fenómeno de evaporación.

Figura 3.4: Un esquema del fenómeno de evaporación al vacı́o.
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3.2.2.2. Técnica de deposición de vapor por arco

La deposición de vapor de arco utiliza un arco de alta corriente y bajo voltaje para vaporizar

un electrodo catódico (arco por cátodo) o un electrodo anódico (arco por ánodo) y depositar el

material vaporizado sobre un sustrato. El material vaporizado está altamente ionizado y gene-

ralmente el sustrato está sesgado para acelerar los iones a la superficie del sustrato, vemos en la

fig.3.5.

Figura 3.5: Esquema de reactor de plasma con corriente continua.

3.2.2.3. Técnica de recubrimiento por iones

El enchapado de iones utiliza bombardeo concurrente o periódico de la pelı́cula de depósito

por partı́culas energéticas atomizadas, para modificar y controlar las propiedades de la pelı́cula

de depósito. En el enchapado de iones, la energı́a, el flujo y la masa de las especies de bombardeo

junto con la proporción de partı́culas de bombardeo a las partı́culas depositadas son variables de

procesamiento importantes. El recubrimiento iónico es un proceso quı́mico industrial que utiliza

la electricidad para descomponer un lı́quido y recubrir un objeto, a menudo de metal, con una

fina capa de otro metal. El término ”galvanizado”hace referencia al proceso de recubrimiento de

un objeto. La galvanoplastia es otro nombre para el recubrimiento iónico. Recubrir un metal con

otro se conoce como galvanoplastia, aunque este proceso sólo se conoce como galvanoplastia
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cuando se lleva a cabo mediante electrólisis. El concepto es cubrir un metal, como el cobre, con

una fina capa de un metal que tenga cualidades superiores o diferentes, como oro, plata, zinc,

cromo, etc., utilizando electricidad. Por ejemplo, el hierro o el acero se galvanizan con zinc para

evitar la oxidación (el acero es atacado por el oxı́geno del aire), la humedad, la corrosión (el

acero es atacado por el agua), los cloruros y los sulfuros. Este acero tiene un revestimiento de

zinc, conocido a menudo como acero galvanizado. Acero inoxidable es un término utilizado para

describir el acero que tiene un revestimiento de cromo. El estañado del acero, el cobre y el latón,

ası́ como el revestimiento de metales con oro, cobre, bronce, etc. son otros revestimientos muy

populares y utilizados.

Figura 3.6: Esquema de la técnica de recubrimiento por iones.

3.2.2.4. Técnica de deposición quı́mica de vapor

La deposición quı́mica por vapor es una técnica similar al proceso PVD en que se usa para

producir recubrimientos finos especializados de alta pureza, CVD implica mezclar el material

fuente con uno o más precursores volátiles que funcionan como un dispositivo portador [25].

Estos precursores, que son tı́picamente haluros o hidruros, interactúan quı́micamente y des-

componen el material fuente. Se sabe que todo el proceso de CVD genera subproductos volátiles

que deben eliminarse de manera segura a través del flujo de gas a través de la cámara de reacción.

Una vez creado, el material fuente se transporta a la cámara de reacción, que contiene un

sustrato, por convección forzada. A través del proceso de difusión, los reactivos se depositan en el
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sustrato. Después de que la mezcla se adhiere al sustrato, el precursor finalmente se descompone,

se elimina por difusión y deja la capa deseada de material fuente en el sustrato. El proceso

de descomposición se puede facilitar o acelerar utilizando calor, plasma o diversas técnicas, el

esquema muestra el proceso.

Figura 3.7: Horno tubular para la deposición quı́mica de vapor(CVD).

Una de las mayores ventajas de usar CVD es que se puede usar para recubrir de manera

uniforme superficies irregulares, como rosca y huecos. El proceso también es extremadamente

versátil; Se ha utilizado con una gama extremadamente amplia de elementos y compuestos. CVD

también produce una pelı́cula delgada con muy alta pureza y densidad. Debido a que numerosas

partes pueden recubrirse simultáneamente, la CVD es un proceso de deposición relativamente

económico.

La CVD se ha utilizado en una amplia gama de industrias. Algunas organizaciones lo usan

para aplicar recubrimientos para resistencia al desgaste y protección contra la temperatura. Otros

lo usan para producir semiconductores para dispositivos electrónicos. La CVD también se ha

utilizado para fabricar piezas estructurales densas que son difı́ciles o costosas de fabricar con

técnicas convencionales.

La técnica de CVD [27]tiene muchos otros nombres y adjetivos asociados, como la Epitaxia

de fase de vapor (VPE) cuando se utiliza CVD para depositar pelı́culas de un solo cristal, CVD de

Metalorganico (MOCVD) cuando el gas precursor es una especie metalorgánica, CVD de plasma

mejorado (PECVD) cuando Se utiliza un plasma para inducir o mejorar la descomposición y

reacción, y CVD de baja presión (LPCVD) cuando la presión es menor que la ambiente.
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3.3. Medir la conductividad de una pelı́cula delgada

3.3.1. Configuración del arreglo de cuatro puntas

La configuración de un medidor de cuatro puntas consta de cuatro puntas de tungsteno sepa-

radas una distancia igual entre ellas y contiene un radio finito. Cada punta lleva un resortes en sus

extremos para minimizar el daño en la muestra durante el sondeo. Las cuatro puntas metálicas

son parte de un dispositivo auto-mecánico que se desplaza hacia arriba y hacia abajo durante las

mediciones [29]. Para hacer las mediciones se usa una fuente de corriente de alta impedancia pa-

ra suministrar energı́a a través de las dos puntas externas a la disposición lineal y un voltı́metros

para medir el voltaje a través de las dos sondas internas como se muestra en la figura 3.8. Estos

valores de corriente regulada y voltaje medido se utilizan para determinar la conductividad de la

muestra. La separación tı́pica de la sonda S es de aproximadamente 1 mm.

Figura 3.8: Esquema de configuración de 4 puntas con simetrı́a lineal en un bloque de material

3.3.1.1. Cálculo de la conductividad en una muestras en bloque

Para hallar la conductividad de una muestras a granel, se supone que la punta de metal es

infinitesimal y las muestras son de dimensión lateral definidas. Cuando el grosor de la muestra

t ≫ S, en el espaciado de la sonda, una corriente que emana de las puntas externas de la sonda

sobre la muestra. La diferencial de la resistencia viene dada por:

△R = ρs(
dx

A
) (3.4)
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donde ρs es la resistividad de la lámina, A es el área de la pelı́cula y dx es la distancia entre

x1 y x2. Cuando se lleva a cabo la integración entre las sondas internas donde se mide el voltaje,

obtenemos:

Rs =

x1∫

x2

ρ
dx

2πx2
(3.5)

Rs =
ρ

2π

1

2S
(3.6)

donde S es el espacio entre las puntas de la sonda y se mantiene uniforme siempre. Debido a

la suministro de corriente en las dos puntas externas, R = V/2I . Llegamos a la expresión para

resistividad masiva como:

ρs = 2πS

Å

V

I

ã

(3.7)

La conductividad es la inversa de la resistividad se simboliza como σ; donde, σ =1/ρ, su unidad

es S/m (siemens por metro) o Ω−1 ∗ m−1. Casi siempre, la conductividad es proporcional al

campo eléctrico E y su densidad de corriente J . Entonces la conductividad en la muestra es:

σs =

Å

1

ρs

ã

(3.8)

3.3.1.2. Conductividad en una Pelı́cula delgada

Considerando una pelı́cula delgada con una geometrı́a cuadrada ver en la figura 3.9, para una

pelı́cula muy delgada con espesor, t ≪ en que la distancia entre puntas es S, se obtienen anillos

de corriente en lugar de esferas [30].

Por lo tanto, el área,

A = 2πxt (3.9)

donde t es el grosor de la pelı́cula delgada

Rs =

s∫

2s

ρ

2πt

dx

x
(3.10)

donde S es la distancia entre las puntas de prueba

Rs =
ρ

2πt
ln2 (3.11)

por consiguiente, para R =
V

2I
, la resistividad de la pelı́cula delgada viene dada por:
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Figura 3.9: Puntas de una sonda sobre una pelı́cula con geometrı́a cuadrada

ρs =
πt

ln 2

Å

V

I

ã

(3.12)

Podemos observa que esta expresión es independiente de la distancia entre puntas S. Además,

esta última expresión se usa con frecuencia para caracterizar capas semiconductoras, como una

región N+ difusa en un sustrato de tipo P . En general, la resistividad de la pelı́cula se puede

expresar como:

ρs = K

Å

V

I

ã

(3.13)

donde el factor K es un factor geométrico. En el caso de una pelı́cula delgada semi-infinita,

K = 4,53, que es solo π/ln2 de la derivación. El factor K será diferente para muestras no

ideales. Por lo tanto, la resistencia de la pelı́cula delgada y la resistividad de la pelı́cula pueden

expresarse simplemente como en las ecuaciones 3.14 y 3.15, respectivamente.

Rs = 4,532

Å

V

I

ã

(3.14)

ρs = 4,532t

Å

V

I

ã

(3.15)
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3.3.2. El método de Van der Pauw

Este técnica conocida como Van der Pauw [7] sirve para medir la resistividad se utiliza en

muestras planas y delgadas de forma arbitraria. Las sondas deben ser pequeñas y colocadas en la

superficie de la muestra simétrica. La muestra también debe tener un grosor uniforme y no debe

contener agujeros aislados. Se hace ocho mediciones de voltaje como se ve en la figura 3.10. Dos

valores de resistividad, ρA y ρB se calculan de la siguiente manera:

ρA =
π

ln 2

fAt

I

(V2 + V4 − V1 − V3)

4
(3.16)

ρB =
π

ln 2

fBt

I

(V6 + V8 − V5 − V7)

4
(3.17)

Si simplificamos ecuaciones anteriores, obtendremos las ecuaciones 3.18 y 3.19.

ρA =
1,1331fAt

I
(V2 + V4 − V1 − V3) (3.18)

ρB =
1,1331fBt

I
(V6 + V8 − V5 − V7) (3.19)

en esta nueva ecuación ρA y ρA son las resistividades en ohm cm, t es el espesor de la muestra

en cm, V1 a V8 representa los voltajes medidos por el nanovoltı́metro, I es la corriente que pasa

través de la muestra en amperios, fA y fB es un factor que depende de la geometrı́a basada en la

simetrı́a del material a medir y están relacionados con las dos variables de resistencia QA y QB,

dadas por las ecuaciones 3.20 y 3.21 respectivamente.

Figura 3.10: Método de Van der Pauw posición de las sondas en el material [31]

Para una muestra simétrica, fA = fB = 1. QA y QB se pueden calcular el valor de los voltajes

medidos como se puede ver en la siguiente figura 3.10.
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QA =
V2 − V1

V4 − V3

(3.20)

QB =
V6 − V5

V8 − V7

(3.21)

Q y f están relacionados de la siguiente manera:

Q− 1

Q+ 1
=

f

0,693
arc cosh

Ç

e0,693/f

2

å

(3.22)

Veamos un gráfico del factor de simetrı́a, f en función del factor de corrección, Q se repre-

senta en la figura 3.11.

Figura 3.11: Gráfica de f en función de Q [31]

Podemos observar aquı́ que si ρA y ρB no están dentro del rango de 10 % el uno del otro, la

muestra no es lo suficientemente uniforme para determinar con precisión su resistividad. Una vez

que la resistividad ρA y ρB son conocidas el promedio de la resistividad ρav se puede determinar

de la manera siguiente:

ρav =
ρA + ρB

2
(3.23)

Con este método, se puede medir la resistividad de una muestra que tenga formas arbitrarias

simétricas. Sabiendo que es uniforme se realizan dos medidas con la sonda, la resistencia de la

lámina viene dada por la ecuación 3.24.
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Rs =
π

ln(2)
f(Q)

VBC + VDC

2I
[Ω/Square] (3.24)

donde f y Q son los factores de corrección y la simetrı́a de Van der Pauw respectivamente.

Q está dado por las condiciones en la ecuación 3.25.

Q = VDC/VBC para VBC ≤ VDC , donde Q = VBC/VDC para VBC ≥ VDC (3.25)

f es una función de Q que es válida para Q ≤ 10 y se expresa de la forma:

f = 1− 0,34657

Å

Q− 1

Q+ 1

ã2

− 0,09236

Å

Q− 1

Q+ 1

ã4

+ .... (3.26)

La ecuación 3.27 se obtiene realizando una expansión cosh de la ecuación 3.26 para expresar

el factor de simetrı́a, f en términos del factor de corrección, Q. Tomando solo los dos prime-

ros términos de la ecuación 3.26 ya que los términos anteriores son insignificantes, se logra la

ecuación 3.27.

f = 1−
ln 2

2

Å

Q− 1

Q+ 1

ã2

(3.27)

La resistividad de la lámina (ρs) se puede expresar en términos del espesor de la pelı́cula, t

en nanómetros y la resistencia de la lámina, Rs de 3.24 como se muestra en la ecuación 3.28.

ρs = Rs10
2 t Ωcm (3.28)

La conductividad de la pelı́cula es σ siendo su resistividad (ρs) se puede expresar en términos

del espesor de la pelı́cula, t en nanómetros y la resistencia de la lámina, Rs de la ecuación 3.24

como se muestra en la ecuación 3.29

σ =
1

ρs
= Rs10

2 t Ωcm (3.29)
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3.4. Interfase con la PC

La interfaz es el proceso de hacer que dos o más dispositivos o sistemas sean operacionalmen-

te compatibles entre sı́ para que funcionen juntos según sea necesario [32]. Hay muchas formas

de conectar un dispositivo a una computadora con puertos estándar integrados que ofrecen una

alternativa práctica y más fácil. En esta sección presentamos los puertos de comunicación entre

la computadora y el software LabVIEW que utilizamos como entorno de trabajo en este estudio.

3.4.1. Puertos de la PC

Los puertos son conexiones externas a una computadora. Existe la necesidad de interacción

entre una computadora y un dispositivo periférico. Esto se llama interconexión. La automatiza-

ción es una técnica de interfaz que proporciona interacción entre una computadora o cualquier

dispositivo inteligente y equipo de laboratorio, para obtener confiabilidad, precisión y operación

remota.

Las computadoras son máquinas digitales, ya que solo pueden aceptar ’ceros’ o ’unos’. Cero

(0) representa el estado cero en el sistema binario (es decir, el estado bajo de 0-2,5 voltios) y uno

(1) representa un estado (es decir, el estado Alto de 2,5-5,0 voltios).

Este nivel estándar de voltaje se llama niveles lógicos TTL. Dado que las variables fı́sicas

están en forma analógica, el primer paso de esta interfaz es la conversión analógica a digital

(binaria) de la cantidad fı́sica a ser monitorizadas. Una vez que las variables se convierten en

información digital, es fácil interactuar con una computadora para una mayor conectividad del

sistema que contiene varias cantidades fı́sicas o variables para ser monitorizadas y medidas.

Figura 3.12: Puertos de comunicación de PC.
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Varias son las interfaz que pueden interactuar con la computadora para la automatización

experimental. Algunos de ellos son interfaz serie, interfaz paralela, interfaz de bus serie universal

(USB), Ethernet, GPIB entre otros como podemos ver en la figura 3.12 aunque actualmente el

puerto paralelo y serie quedaron obsoletos y ya no viene en las computadoras.

Los datos se transmiten por cables conocidos como buses en todos los dispositivos, incluida

la placa base. Los numerosos componentes de un ordenador están conectados mediante buses,

que son un conjunto de lı́neas paralelas de conductores eléctricos. Los buses pueden ser de mu-

chos tipos en función de los datos que transportan los bits que viajan por sus lı́neas: Buses de

descripción: Son utilizados por la Unidad de Control para comunicar a la memoria temporal la

dirección a utilizar. El viaje a través de estos buses implica direcciones de memoria. Buses de

datos: Los bits que se desplazan por sus lı́neas constituyen los datos que el ordenador utiliza

para funcionar. La anchura de estos buses puede variar entre 8 bits, 32 bits y 64 bits, pudiendo

transportar más información cuanto más anchos sean.

Hoy en dı́a, los buses de 64 bits son tı́picos; los buses iniciales eran de 8 bits (1 byte). Se

utilizan para la transferencia de datos entre el procesador y la memoria o los periféricos. Buses

de control: Transportan órdenes de la CPU a los periféricos, ası́ como señales de control que

informan sobre la conexión de los periféricos, el estado de los puertos, etc. También se puede

distinguir entre un bus exterior, que conecta varios componentes de hardware, y un bus interno,

que se aloja dentro del procesador. El término ”procesador de 32 bits”se refiere a un procesador

cuyo bus interno es de 32 bits. La arquitectura de un ordenador variará en función del bus al que

tenga acceso.

Hay arquitecturas disponibles en el mercado que ofrecen un enlace directo entre el procesador

y algunas tarjetas de expansión, lo que elimina la necesidad del bus de datos convencional y

permite un rendimiento más rápido. La frecuencia con la que los buses pueden transmitir su

anchura 8 bits para buses de 8 bits, 32 bits para buses de 32 bits o 64 bits para buses de 64 bits,

es un factor a tener en cuenta. Esta frecuencia (definida como el número de veces que algo se

repite en una unidad de tiempo, en este caso, el envı́o de un conjunto de bits) no tiene por qué

ser la misma en todos los componentes de la máquina.

A la hora de comprar un ordenador, es fundamental tener en cuenta la frecuencia a la que

funciona cada componente. Tener un microprocesador muy rápido con una placa base muy lenta

es peor que tener un micro y una placa base de frecuencia media. Cada componente como el

microprocesador, la placa base, la memoria y los discos duros funcionarán a una frecuencia

diferente. En ocasiones, se utiliza velocidad en lugar de frecuencia.
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3.4.1.1. Puertos Serie (RS-232)

Una de las primeras tecnologı́as de interfaz que se adhieren a la norma RS-232 son los puertos

serie. Se trata de conectores de nueve patillas que envı́an bits a la vez de información, ya sea de

llegada o de salida. La expresión ”puerto serie”hace referencia a la división de cada byte en una

secuencia de ocho bits. Los módems externos se conectaban a los ordenadores mediante puertos

serie, comúnmente denominados puertos de comunicación o ÇOM”, antes de que se populariza-

ran los módems internos. Los ratones y teclados también utilizan puertos serie. Aunque algunos

puertos serie emplean conectores de 25 pines, los conectores de nueve pines son más tı́picos. Un

chip único conocido como UART (Universal Asynchronous Receiver Transmitter) gestiona las

conexiones serie. Los pines de salida del puerto de ordenador de 9 pines se representan en la

figura 3.13.

Figura 3.13: Diagrama de patillas del puerto serie de la computadora de 9 pines [32]

La comunicación bidireccional de RS232 implica el intercambio de datos entre los disposi-

tivos. El equipo de transmisión de datos (DTE) y el equipo de comunicación de datos (DCE),

ambos con patillas TXD, RXD, RTS y CTS, se conectan entre sı́. El RTS crea ahora la solicitud

para enviar los datos desde la fuente DTE. El DCE, el CTS, despeja entonces el camino para

recibir los datos del lado opuesto. Tras despejar el camino, enviará la señal RTS desde la fuente

DTE. A continuación, se envı́an los bits del DTE al DCE. Una vez más, la petición puede gene-

rarse a través de RTS y CTS desde las fuentes DTE, despejando el camino para recibir los datos

y abrir una señal par enviar datos.
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La Tabla 3.1 proporciona la identificación de los pines para los 9 pines (DB-9) como se ve en

la figura 3.14.

Figura 3.14: Tabla de patillas del puerto serie con 9 pines

DB-9 numero de Pin DB-25 Numero de Pin Señal

1 8 DCD, Detección de portador de datos

2 3 RXD, Receptor de datos

3 2 TXD, Transmisor de datos

4 20 DTR, Terminal de datos listo

5 7 GND, Señal

6 6 DSR, Conjunto de datos listos

7 4 RTS, Solicitud de envió

8 5 CTS, Listo para enviar

9 22 R1, Anillo indicador

Tabla 3.1: Identificación de pines de puerto serie para conectores DB-9 y DB-25
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3.4.1.2. Puertos Paralelo (LPT)

El LPT (Terminal de impresión de lı́nea) es un nombre común dado a un puerto paralelo

en la mayorı́a de las computadoras. Aunque el conector hembra DB-25 en la parte posterior de

una computadora se conoce como un puerto LPT, técnicamente un puerto LPT es simplemen-

te un puerto paralelo configurado en LPT (x) con una vı́a de entrada y salida con solicitud de

interrupción (IRQ), de la misma manera que un puerto COM (x) es en realidad un puerto serie

configurado como COM (x). Muchas computadoras tienen dos puertos LPT, aunque algunas tie-

nen hasta tres puertos LPT; LPT1, LPT2 y LPT3. Estos puertos fueron diseñados principalmente

para impresoras, pero hoy en dı́a, se puede conectar una amplia variedad de periféricos a estos

puertos ver figura 3.15. Un puerto paralelo estándar transmite ocho bits de datos a la vez, a di-

ferencia de un puerto serie que transmite datos un bit a la vez. Debido a su ventaja de velocidad

sobre el puerto serie, los puertos paralelos se usan comúnmente para impresoras e incluso redes

pequeñas. ECP (puerto de capacidad extendida), EPP (puerto paralelo mejorado) y puerto para-

lelo estándar (SPP) o bidireccional son las complementaciones comunes del estándar de puerto

paralelo. Ofrecen una transferencia de datos más rápida de hasta 2 Mb/s y son comúnmente

compatibles con las computadoras modernas.

Figura 3.15: Pines de salida del puerto paralelo de impresora de una computadora
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Hay tres tipos de pines que se resumen en la tabla 3.2 que muestra los pines de puertos

paralelos: pines de datos (entrada en modo bidireccional / salida, E / S), pines de estado (solo

entrada, I) y pines de control (solo salida, O). Los pines de estado se utilizan para permitir que la

impresora u otro circuito externo señale a la computadora.

Tabla 3.2: Descripción del pines de salida del puerto paralelo de la impresora a la PC.

Pin Nombre Descripción Dirección/Bit I/O

1 STROBEt
Informar a la impresora que los datos en

D0-D7 son validos
Base+2, Bit 0 I/O

2 D0 Bit de Datos 0. Bus de Datos Base+0, Bit 0 I/O

3 D1 Bit de Datos 1. Bus de Datos Base+0, Bit 1 I/O

4 D2 Bit de Datos 2. Bus de Datos Base+0, Bit 2 I/O

5 D3 Bit de Datos 3. Bus de Datos Base+0, Bit 3 I/O

6 D4 Bit de Datost 4. Bus de Datos Base+0, Bit 4 I/O

7 D5 Bit de Datos 5. Bus de Datos Base+0, Bit 5 I/O

8 D6 Bit de Datos 6. Bus de Datos Base+0, Bit 6 I/O

9 D7 Bit de Datos 7. Bus de Datos Base+0, Bit 7 I/O

10 ACK
Confirmar. Notificar al Ordenador que la impresora

está preparada para recibir los datos.
Base+1, Bit 6 I

Los pines de control se utilizan para permitir que la computadora controle la impresora o un

circuito externo. Finalmente, los pines de datos son salidas Transistor-Transistor-Logic (TTL) y

generan una lógica tı́pica ALTA de 2,5V-5 V DC y una lógica BAJA de 0-2,5 V. Estos pines se

pueden usar para enviar o recibir datos, o se pueden usar de la misma manera que los pines de

estado y control.
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3.4.1.3. Sistema universal de bus en serie (USB)

La interfaz USB se utiliza cada vez con más frecuencia. Hoy en dı́a existe una versión USB de

casi todos los accesorios y dispositivos que se fabrican. Impresoras, escáneres, ratones, joysticks,

simuladores de vuelo, cámaras digitales, webcams, dispositivos de recojo de datos cientı́ficos,

módems, altavoces, teléfonos, videoteléfonos, dispositivos de almacenamiento como unidades

zip y conexiones de red son sólo algunos ejemplos de los gadgets USB disponibles hoy en dı́a.

Cualquier sistema compatible con USB puede conectarse a un ordenador a través de la in-

terfaz USB, que tiene un diseño increı́blemente rápido y se adapta a cualquier aplicación única.

Ofrece un método especial, estandarizado y sencillo para conectar hasta 127 dispositivos a un

único ordenador.

Figura 3.16: USB permite que una computadora se comunique con periféricos de computadora

y otros dispositivos.

Los puertos USB 3.0 facilitan las velocidades de transferencia más rápidas de 4.8Gbps, ası́

como la transferencia de potencia adicional de 900 mA al duplicar la cantidad de cables dentro

del cable de 4 del USB 2.0 y a 8 en los cables en USB 3.0. Los cables USB 2.0 transfieren datos

a 480 Mbps y proporcionan energı́a de hasta 500 mA.

Los cables USB 3.0 también tienen diferentes conectores (generalmente azules en el interior)

como se puede ver en la imagen a continuación junto con los conectores equivalentes 2.0. Esto

significa que cualquier dispositivo que use los diferentes conectores no puede usar los cables 2.0

equivalentes. Además, aunque los conectores 2.0 B encajan fı́sicamente en los puertos 3.0 B, la

configuración de cableado diferente no permite la transferencia de datos adecuada.

Más recientemente, también se lanzó USB 3.1 ver figura 3.17 y tiene una velocidad de trans-

ferencia de datos de 10,000 Mbps. Esto es dos veces más rápido que USB 3.0 y veinte veces más

rápido que USB 2.0.
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Figura 3.17: Puerto USB 2.0 USB 3.0 USB 3.1 permite que una computadora se comunique con

periféricos de computadora a otros dispositivos.

Los desarrolladores lanzaron el USB 3.1 Gen 2 en julio de 2013. A diferencia del Gen 1, que

solo habı́a sufrido un cambio de nombre, se realizaron varias actualizaciones en el USB 3.1 Gen

2. Tiene la misma velocidad de transferencia que Gen 1, que es de 5 Gbps, pero su velocidad

máxima puede alcanzar hasta 10 Gbps.

Sin embargo, solo el conector USB tipo C puede mantenerse al dı́a con el ancho de banda y

la potencia total de la Gen 2. Aparte de eso, la longitud de su cable es limitada. Los dispositivos

y cables que admiten Gen 2 aún no son tan comunes.

Para aclarar alguna confusión, el conector USB tipo C es solo un conector, no un estándar

USB. Si bien su construcción permite algunas de las caracterı́sticas de Gen 2, el conector no

determina la velocidad y la transferencia de energı́a del estándar USB. Los dispositivos en am-

bos extremos del cable determinan la potencia y la capacidad de velocidad. Puede asegurar una

conexión fuerte con este conector con una potencia de transferencia de hasta 5,000 mA a 20 V.
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3.4.1.4. GPIB (IEEE 488)

El bus de interfaz de propósito general (GPIB), o IEEE 488, ha sido históricamente la inter-

faz de comunicación preferida para el control de instrumentos, y se ha utilizado con una tarjeta

PCI citepci-gpib instalada en el PC. Con una velocidad de transferencia de datos de hasta 8 me-

gabytes por segundo, se trata de una interfaz de comunicación paralela digital de 8 bits. Hasta 14

instrumentos pueden compartir un controlador de sistema en el bus, aunque los tramos de cable

sólo pueden ser de 20 metros (65 pies). Los usuarios pueden evitar estas dos restricciones utili-

zando extensores y expansores GPIB. Para su uso en lugares ruidosos, los cables y conexiones

GPIB pueden aislarse industrialmente. Los puertos Ethernet e IEEE 1394 (Firewire) son otros

dos conectores informáticos de uso frecuente.

3.4.1.5. GPIB-USB-HS(IEEE 488)

El Dispositivo de Control compacto NI GPIB-USB-HS [35]transforma cualquier computado-

ra con un puerto USB en un controlador IEEE 488.2 de funciones completas que puede controlar

hasta 14 instrumentos GPIB programables. El tamaño pequeño y el peso liviano de este con-

trolador lo hacen ideal para aplicaciones portátiles que usan una computadora portátil u otras

aplicaciones en las que la computadora no tiene I / O slots internos disponibles. El GPIB-USB-

HS funciona con computadoras con Windows Vista / XP / 2000 / Me / 98 /7 /10, Mac OS X y

Linux con un puerto USB.

Cualquier ordenador con un puerto USB puede convertirse en un controlador IEEE 488.2

completo con el Dispositivo Controlador Compacto GPIB-USB-HS de NI, este dispositivo puede

controlar hasta 14 instrumentos GPIB programables. El diseño compacto y el peso ligero de

este controlador lo hacen perfecto para su uso con ordenadores portátiles u otros dispositivos

portátiles en los que el ordenador carece de ranuras de E/S internas. Los ordenadores con Mac

OS X, Linux, Windows 11, 10, Vista, XP, 2000, Me, 98, 7 son compatibles con el GPIB-USB-HS.
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Figura 3.18: El controlador compacto NI GPIB-USB-HS IEEE-488 GPIB

Este controlador es fácil de instalar y usar porque no hay interruptores DIP externos y no

necesita reiniciar su computadora para que el sistema reconozca su interfaz IEEE 488.2. Es

una interfaz plug-and-play que el sistema operativo reconoce y configura automáticamente tan

pronto conecta fı́sicamente al puerto USB de su computadora ver figura 3.18. Con el GPIB-USB-

HS [36], se puede comenzar a trabajar rápidamente, de modo que se desarrollar las aplicaciones

de control de instrumentos GPIB-USB-HS. Es la primera interfaz GPIB que aprovecha el ren-

dimiento superior de la señal USB de alta velocidad (480 Mb / s). Conectarlo a un puerto USB

de alta velocidad proporciona un rendimiento GPIB lı́der en la industria utilizando estándar y de

alta velocidad IEEE 488.1.

Como no hay interruptores DIP externos ni es necesario reiniciar el ordenador para que el

sistema detecte la interfaz IEEE 488.2, este controlador es fácil de instalar y utilizar. Cuando

se conecta fı́sicamente al puerto USB de tu ordenador, es una interfaz plug-and-play que el

sistema operativo reconoce y configura inmediatamente ver figura 3.18. Puede empezar a trabajar

inmediatamente en aplicaciones de control de instrumentos GPIB-USB-HS con el GPIB-USB-

HS [36]. Se trata de la primera interfaz GPIB que aprovecha las prestaciones mejoradas de la

señal USB de alta velocidad de 480 Mb/s. El GPIB Ofrece un rendimiento importante en el

sector utilizando la norma IEEE 488.1 que es estándar y rápida cuando se conecta a USB de alta

velocidad.

Usando un talker/listener/controller de la familia TNT IEEE 488.2 ASIC, el GPIB-USB-HS

implementa la gama completa de funciones del controlador GPIB , incluidas las requeridas y

recomendadas por IEEE 488.2. También implementa hablador / oyente normal / extendido (tal-

ker/listener/controller), sondeo en serie y paralelo, solicitud de servicio y funciones de control
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de pasar / recibir. Al extraer energı́a directamente del puerto USB, el GPIB-USB-HS no requiere

entrada de energı́a externa. Con NI-488.2, se tiene un controlador robusto con utilidades y asis-

tentes adicionales que ayudan a solucionar problemas de las aplicaciones y disminuir el tiempo

de desarrollo (ver Figura 3.19). Además, mantiene la compatibilidad con los sistemas existentes.

Las aplicaciones previamente escritas para otros controladores GPIB de National Instruments

pueden ejecutarse sin modificaciones con el GPIB-USB-HS.

Figura 3.19: El controlador compacto NI GPIB-USB-HS IEEE-488

Este controlador no requiere un cable GPIB para conectarse a los instrumentos. Puede conec-

tarse directamente al puerto GPIB en el instrumento y el cable USB al puerto USB de la laptop.

Si se tiene varios instrumentos en una configuración en cadena o en estrella, se conecta primero

los cables que se conectan a los otros instrumentos y luego se conecta el GPIB-USB-HS como

último conector de la pila.
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3.4.1.6. Nanovoltı́metro Keithley 181

El modelo 181 de Keithley es un Nanovoltı́metro altamente sensible con una pantalla grande

y fácil de leer de 51/2 o 6 1/2 dı́gitos figura 3.20. El Modelo 181 [37] es único en el sentido de que

combina la tecnologı́a de microprocesador con un nuevo concepto en bajo ruido y alta ganancia,

lo que resulta en un instrumento programable con sensibilidad de hasta 10 nV. El Modelo 181

proporciona lecturas altamente precisas, estables y de bajo ruido en siete rangos para mediciones

de voltaje de CC entre 10 nV y 1000 V. Los rangos mV utilizan un conector especial de entrada

de baja temperatura, mientras que las conexiones para los rangos de voltaje más altos se realizan

a través de dos postes de unión en 5 vı́as. La versatilidad adicional se logra mediante la inclusión

de una interfaz IEEE-488 que permite que la unidad se comunique con otros instrumentos.

Figura 3.20: Keithley 181 es un Nanovoltı́metro muy sensible con GPIB IEEE-488 [34]

Especificaciones:

Visualización de siete dı́gitos LED de 0.5 çon punto decimal y polaridad apropiados.

Capacitancia de entrada 5000 pF en rangos de mV.

Tiempo de estabilización 0.5s dentro de 25 cuentas de lectura final con Filtro activado,

Amortiguación desactivada.

Filtro digital de 3 polos; RC = 0.5, 1 o 2 segundos dependiendo del rango.
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Velocidad de conversión 4 lecturas / segundo

Precisión de salida analógica: ± (0.15% de la lectura mostrada = 1mV).

Constante de tiempo: 400 ms Nivel: + 2 V a escala completa en todos los rangos; Ganancia

× 1 o ×1000.

La pantalla de indicación de sobrecarga indica polaridad y OFLO.

Salida analógica ± 2 V escala completa en todos los rangos.

Aislamiento de entrada LO a salida LO o lı́nea de alimentación a tierra: pico de 1400 V.

Conectores de entrada de baja temperatura especial para 200 mV y rangos más bajos.

Postes de unión para rangos de 2 V a 1000 V

Figura 3.21: Rango de medición del Nanovoltı́metro Keithley 181
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3.4.1.7. Electrómetro programable Keithley 617

El modelo Keithley 617 [38] realiza cuatro funciones: medidas de corriente, resistencia, vol-

taje y carga. Es capaz de detectar corrientes de 1 × 10−1 a 2 × 10−2 A y resistencias de hasta

5X1016 Ω . Proporciona una impedancia de entrada de más de 2X1014 Ω en mediciones de vol-

taje de 10 µ V a 200 V y puede detectar carga en un rango de 10−14 a 2 × 10−8 C. Además de

las funciones de resistencia estándar que usan corriente constante, la fuente de voltaje variable

del 617 puede suministrar de 50 mV a 102 V, que se puede aplicar a una resistencia y mostrar la

corriente o resistencia resultante.

La interfaz IEEE-488 integrada del 617 hace que todos los controles sean programables. El

interruptor V-Ω GUARD incorporado le permite manejar el blindaje interno del cable de entrada

triaxial a voltaje de protección, minimizando la corriente de fuga y las constantes de tiempo. El

almacenamiento de datos de 100 puntos también está integrado, con lecturas mı́nimas / máximas

disponibles desde el panel frontal o el bus.

Para mediciones de carga de hasta 20 µC, la versión 617-HIQ ofrece tres rangos de carga

más altos. Estos rangos más altos han demostrado ser útiles en las mediciones de vasos de Fara-

day y otras aplicaciones de carga estática, incluida la investigación y el desarrollo de diferentes

aplicaciones en nanotecnologı́a.

Figura 3.22: Vista frontal del Electrómetro programable Keithley 617
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Especificaciones:

Fuente de Voltaje incorporada.

Rango automático completo.

Interfaz IEEE-488 incorporada GPIB.

Protector V-Ω incorporado.

Medición de resistencia desde 0.1 Ω a 1016 Ω

Pantalla de 4.5 dı́gitos: pantalla LED de panel frontal fácil de leer.

Figura 3.23: Vista posterior del Electrómetro programable Keithley 617
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3.4.1.8. Controlador de temperatura de ajuste automático Lake Shore 330

El Modelo 330 es un controlador de temperatura de ajuste automático esta basado en un

microcontrolador. Hay cuatro tipos principales de entrada de sensor: el modelo 330-1X utiliza

sensor de temperatura hecho de diodo de silicio, el modelo 330-2X usa resistencias de platino,

el modelo 330-3X para diodos de arseniuro de aluminio y galio y el modelo 330-4X para ter-

mopares. El modelo 330 [39] admite estos sensores de temperatura criogénicos de uso común

en cualquier combinación. En la figura 3.24 vemos la pantalla LED doble de color rojo brillante

modelo 330 muestra datos de ambos sensores, o un sensor y el punto de referencia. Muestra la

temperatura en °K, °C o las unidades del sensor en voltios (V), milivoltios (mV) u ohmios (Ω).

La corriente de salida del calentador siempre se muestra en un gráfico de barras separado.

La termometrı́a de precisión es necesaria para un control estable y preciso, el diseño analógi-

co del modelo 330 proporciona mediciones estables y repetibles. El aislamiento de la fuente de

corriente permite una verdadera medición de cuatro derivaciones de la señal del sensor. Un con-

vertidor A/D de alta resolución digitaliza la señal para su uso en termometrı́a, control y ajuste

automático. El software de control del modelo 330 se realizo en LABVIEW y compara el valor

del sensor de control medido con el punto de ajuste de control deseado y minimiza la diferencia

con una función de tres términos (PID). Se puede ingrese los parámetros de control en cualquiera

de los cinco modos de ajuste: Autotuning P, Autotuning PI, Autotuning PID, Zona y Manual. El

ajuste automático utiliza la información recopilada durante los cambios de punto de ajuste para

optimizar automáticamente los parámetros de control.

Figura 3.24: Vista frontal del Electrómetro programable Keithley 617
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Podemos programar hasta 10 zonas de temperatura personalizadas para que el controlador

utilice automáticamente configuraciones de PID y rangos de calentador preprogramados (se re-

quiere una interfaz de computadora). Podemos establecer la velocidad a la que aumenta o dis-

minuye el punto de ajuste de la rampa cuando se cambia. Combinando esta configuración con

la función de zona para recorrer las 10 zonas desde 2 K hasta temperatura ambiente con solo un

cambio de punto de referencia.

El controlador cambia la configuración del PID y del rango del calentador a medida que el

punto de ajuste pasa por diferentes zonas. Las dos configuraciones del calentador proporcionan

un máximo de 25 W o 50 W y se adaptan a una variedad de sistemas criogénicos. La potencia de

salida del modelo 330 es una corriente CC variable y silenciosa para el menor acoplamiento de

ruido posible entre el calentador y el experimento. Si se requiere una potencia más baja, hay dos

rangos más bajos disponibles con cualquiera de las configuraciones.

En la figura 3.25 la parte posterior del instrumento vemos que tanto IEEE-488 como las

interfaces seriales brindan acceso remoto a los datos del modelo 330 y permiten configurar la

mayorı́a de las funciones del panel frontal mediante la interfase NI GPIB-USB-HS IEEE-488.

Figura 3.25: Vista posterior del Electrómetro programable Keithley 617



3.4 Interfase con la PC 43

3.4.1.9. Fuente de Alimentación DC HP Agilent 6633A

Las fuentes de alimentación HP 6632A, 6633A [40] y 6634A tiene una combinación de

capacidades de programación y rendimiento de fuente de alimentación lineal que es ideales para

aplicaciones de sistemas de alimentación. Estos modelos de esta gama ofrecen 100 vatios de

potencia en la salida.

La fuente de alimentación es un dispositivo de rango único que puede emitir tensión y co-

rriente y programarse. La salida puede programarse de forma local a través del panel frontal o de

forma remota mediante HP-GPIB.

Los contactos para la conexión de salida se atornillan a los terminales del panel posterior.

El terminal de salida positivo o negativo puede conectarse a tierra esta salida puede llegar has-

ta ± 240 V CC desde la tierra del chasis. El voltaje de salida se puede detectar localmente o

remotamente.

El suministro no tiene potenciómetros y está calibrado sobre el HP-GPIB. La calibración es

mediante software elimina la necesidad de tener que hacer el suministro desde un gabinete o

algún otro sistema ver figura 3.26 .

Figura 3.26: Fuente de Alimentación DC frontal y posterior HP Agilent 6633A

Especificaciones:

Rango de voltaje de salida de CC: 0 a 50 V.

Rango de programación de voltaje de salida de CC: 0 a 51,188 V.
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Rango de corriente de salida de CC: -2 a +2 A.

Rango de programación de corriente de salida de CC: 0,008 a 2,0475 A.

Rango de programación de salida DC OVP: 0 a 55 V.

Resolución de programación de voltaje: 12,5 mV.

Resolución de programación actual: 0,5 mA.

Resolución de programación OVP: 250 mV.

Precisión de programación de voltaje: 0,06 % .

Voltaje PARD (ondulación y ruido): 0,5 mV PARD actual: 2 mArms.

Respuesta transitoria de carga: 100 micro segundos.

Resolución tı́pica de lectura de voltaje: 12,5 mV.

Auto-comprobación al encender o desde un comando

Operación en modo rápido o normal seleccionable a través del interruptor del panel poste-

rior.

Relés incorporados opcionales y DFI / RI.

Postes de encuadernación de panel frontal opcionales.

Lo más importante, de estos modelos son las soluciones integrales para suministro de energı́a

a cualquier sistema. Tanto la salida de voltaje como la de corriente se pueden programar para

operación CV o CC. Con un DVM integrado y una derivación de corriente real de precisión que

mide la retroalimentación en la salida de la fuente de alimentación. La interfaz interna HP-GPIB

permite una programación completa, incluidos puede brindar informes de estado y generación de

interrupciones en condiciones de falla designadas por el usuario. Además, los comandos de pro-

gramación como VSET para la programación de voltaje son fáciles de usar y auto-documentados.



Capı́tulo 4

Métodos y Materiales utilizados

4.1. Introducción

En este trabajo diseñamos y fabricamos un porta muestras de cuatro puntas que hace la resis-

tividad en pelı́culas delgadas. También se ha diseñado y fabricado un dispositivo de conmutación

para los contactos las puntas de prueba que gira en la superficie de los contactos con la configu-

ración de Van Der Pauw y se utilizo dos conmutadores para invertir la polaridad de la corriente

de suministro y voltaje de medida.

Este capı́tulo describe los materiales utilizados para el diseños y fabricación, las metodologı́as

de fabricación. Descripción del diseño asistido por computadora(CAD) de los dispositivos de

medición de la muestra, la fuente de medida Keithley el sistema de conmutación electrónica de

los contactos con la muestra, también se describe la programación gráfica de los dispositivos con

el software LabView a través del puerto USB-GPIB-HS respectivamente.

El control de posición de inversión de polaridad se hace con un conmutador y para la rotación

de las cuatro puntas se usa un motor de paso con la interfase Arduino UNO R3 mediante puerto

USB es con el objetivo de sincronizar las posiciones asignadas por el método de Van der Pauw.

También utilizamos en este sistema una fuente de alimentación programable para alimentar

de corriente a la muestra esta fuente es muy estable y tiene resolución de micro-voltios y micro-

amperios, para hacer la medida de corriente en la muestra se utilizo electrómetro de resolución

de pico-amperios que detallaremos mas adelante, igualmente para medida de potencial en la

muestra usamos un nanovoltı́metro y por ultimo el uso de un controlador de temperatura.
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4.2. Diseño y fabricación de cabezal portamuestra

Para crear el diseño de este cabezal se utilizó el software SolidWork, un programa CAD

(diseño asistido por ordenador) para modelar piezas y conjuntos en 3D y producir dibujos en 2D.

Este software ofrece una serie de opciones para abordar los problemas asociados en el desarrollo

de una pieza, ası́ como la capacidad de generar, diseñar, simular, producir, publicar y gestionar

datos del proceso de diseño.

El uso de aplicaciones de software de control numérico por ordenador (NC) para generar ins-

trucciones de código G especı́ficas que controlen una máquina herramienta de control numérico

por ordenador (CNC) portátil para producir un artı́culo de alta calidad se conoce como fabrica-

ción asistida por ordenador (CAM). El diseño del portamuestras realizado con estas herramientas

y hechas de cobre y plástico, se muestra en la figura 4.1.

Figura 4.1: Porta muestras diseñado en SolidWork en material de cobre para medir la conducti-

vidad
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En esta figura 4.2 se muestra un esquema del cabezal porta muestras diseñado en SolidWork

y fabricado con una maquina CNC mediante el software CAM de SolidWork.

Figura 4.2: Ensamblaje del Cabezal porta muestras simulado en SolidWork

La fabricación de este cabezal porta muestras se realizó con material de cobre, baquelita, per-

nos de acero, varilla de acero, muelles de bronce plateado. Se perforaron dos orificios separados

por 2 cm en la baquelita y el cobre para fijar la tapa y en esta se hicieron ocho agujeros a una

distancia de 0.6mm. En los orificios se colocaron ocho muelles de bronce plateado con extremos

afilados para actuar como puntas de sondeo que hacen contacto sobre la superficie de la muestra.

El porta muestra tiene un encaje para colocar un Heater (calentador) este dispositivo es una

resistencia de carbón que mediante una corriente controlada eleva su temperatura haciendo que

podamos hacer un equilibrio térmico en la muestra, también vemos en este cabezal un encaje

para la muestra de 10x10x1 mm en la parte central del material de cobre como muestra el diseño.
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4.3. Diseño y fabricación del dispositivo de conmutación Van

Der Pauw

La plataforma electrónica de código abierto Arduino se basa en hardware y software fáciles

de usar. Pulsando un botón se transforma en una entrada o salida, una placa Arduino puede leer

entradas y salidas digitales,analógicas, PWM para accionar un motor, encender un LED, etc. El

envı́o de un conjunto de instrucciones al microcontrolador de la placa le indicará qué hacer. Para

ello utilizamos LINX y el lenguaje de programación gráfica LabView.

A lo largo de los años, Arduino ha servido de inspiración para decenas de miles de proyec-

tos, desde simples artı́culos domésticos hasta intrincados instrumentos cientı́ficos. En torno a esta

plataforma de código abierto se ha aglutinado una comunidad mundial de creadores (estudiantes,

aficionados, artistas, programadores y profesionales). Sus aportaciones han sumado una asom-

brosa cantidad de conocimientos accesibles que pueden resultar muy útiles tanto a principiantes

como a especialistas.

En el Instituto de Diseño de Interacción IVREA, Arduino se creó como una herramienta sen-

cilla para la creación rápida de prototipos, dirigida a estudiantes sin conocimientos previos de

electrónica o programación. La placa Arduino empezó a evolucionar en cuanto se hizo con un

público más amplio, diversificando su oferta de placas sencillas de 8 bits a productos para aplica-

ciones de E/S, dispositivos portátiles, impresión 3D y entornos embebidos. También cambió para

responder a nuevas necesidades y obstáculos. Como cada placa Arduino es totalmente de códi-

go abierto, los usuarios pueden construirlas por su cuenta y, con el tiempo, personalizarlas para

adaptarlas a sus propias necesidades. Además, al ser de código abierto, el programa se desarrolla

gracias a las contribuciones de usuarios de todo el mundo.

Figura 4.3: Placa Arduino Uno R3
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4.4. Configuración de la Interfaz NI GPIB-USB-HS con el Na-

novoltı́metro y LabView

Para la adquisición de datos en este estudio es necesario la interacción entre la computadora,

la unidad Keithley 181 Source Meter(Fuente de Medida) y el dispositivo de conmutación me-

diante los conectores. Esta interfaz USB-GPIB sirve para automatizar las mediciones y mejorar

el flujo de datos entre la computadora y los periféricos (Source Meter y el dispositivo de con-

mutación). En este sistema la computadora tiene el control total de los dispositivos y periféricos.

Esto se realizó en un entorno interactivo con el software LabView usando una herramienta llama-

da VISA VI. Es una interfaz de programación de aplicaciones (API) de entrada / salida estándar

para la programación en instrumentación. Puede controlar VXI, bus de interfaz de uso general

(GPIB), instrumentos que se comunican en serie(RS232) y USB, haciendo la comunicación de

los controladores mas apropiados según el tipo de instrumento que se utilice. La Figura 4.4 mues-

tra la jerarquı́a que trabaja los Instrumentos Virtuales de National Instruments con (NI-VISA).

Figura 4.4: Esquema de la jerarquı́a NI-VISA

La compatibilidad de software en toda la industria de instrumentos de medida, especı́fica-

mente para el software de E / S se estandarizo la Arquitectura de Sistema de Instrumento Virtual,

o VISA. La especificación VISA define un estándar de software de E / S de última generación

no solo para VXI, sino también para GPIB, Serial y otras interfaces. Se trata de una interfaz de

programación de aplicaciones (API) común para E/S que se utiliza para programar dispositivos

de medición. VISA no tiene capacidad para programar instrumentos por sı́ sola. Un controlador

de bajo nivel invoca a VISA, una API de alto nivel. La figura 4.4la jerarquı́a NI-VISA. Más de

35 de las principales empresas de instrumentación del mundo, incluyendo Tektronix, Hewlett-

Packard y National Instruments, adoptan el estándar VISA. VISA unifica a la industria para hacer

que el software sea interoperable, reutilizable y capaz de resistir la prueba del tiempo. La alian-

za también agrupó los sistemas operativos, entornos de desarrollo de aplicaciones y lenguajes
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de programación más populares en marcos distintos y especificaciones detalladas definidas para

garantizar la interoperatividad de los componentes dentro de cada marco.

Figura 4.5: Interfaz de alta velocidad entre USB 3.0 y GPIB mediante IEE 488.2

Para configurar el interfase NI GPIB-USB-HS requerimos que se instale los software Lab-

View, VISA, y el protocolo IEEE 488.2, seguido conectamos esta interfase con el puerto USB

de la laptop y el otro al puerto GPIB del instrumento para adquirir datos como ve en la figura

4.5. Para verificar la comunicación de la interfaz e instrumentos lanzamos el software (NI MAX)

Measurement & Automation Explorer de LabView y en su entorno vemos que reconoce tanto

el software y Hardware conectado e instalado en el sistema de medida y control como podemos

ver en la figura 4.6. Esto es un estándar que permite configurar en forma rápida interfaces e

instrumentos con el software LabView.

El programa de NI(National Instrument) conocido como Measurement & Automation Explo-

rer (NI MAX) proporciona acceso a los dispositivos GPIB, IMAQ, IVI, Instrumentos modulares,

Motion, NI Switch Executive, CAN, DAQ, FieldPoint, VI Logger, VISA y VXI del fabricante

National Instruments.
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Figura 4.6: El programa MAX reconoce software y hardware instalado

Con el software NI MAX, se puede:

1. Detectar el hardware y software de National Instruments.

2. Hacer copia y replicar de datos y configuraciones.

3. Podemos crear y editar tareas, interfaces, escalas de instrumentos virtuales.

4. Hacer un diagnósticos del software y ejecutar paneles frontales de prueba.

5. Se puede monitorear dispositivos e instrumentos conectados a los puertos.

6. Podemos actualizar los software de National Instruments.

El software NI MAX es gratuito se instala automáticamente con el paquete de LabView y los

controladores de dispositivos de National Instruments.
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4.4.1. Significado de VISA

Aprender algo del significado que se utiliza frecuentemente durante el proceso de desarrollo

de NI-VISA nos abre un camino al entendimiento de este software. Los recursos en el lenguaje

VISA son los objetos más significativos. Cualquier dispositivo en su sistema que tenga un puerto

serial, paralelo, USB o GPIB es un Recurso para VISA. Cada instrumento vinculado a un contro-

lador GPIB se considera un recurso VISA si hay numerosos recursos conectados al controlador

VISA los reconoce.

Un Descriptor del Instrumento es el nombre exacto de un recurso. Especifica el tipo de inter-

faz (GPIB, serial, USB), la dirección del dispositivo (dirección lógica o dirección principal) y el

tipo de sesión de VISA (INSTR, Evento o INTFC). Una sesión de VISA es una ruta de comuni-

cación a un Recurso VISA, por lo que debe abrir una sesión de VISA en cualquier momento que

desee realizar la comunicación de VISA a un instrumento. Un Alias de VISA es básicamente

un apodo para un Recurso VISA. Puede dar a un instrumento ubicado en [GPIB0::3::INSTR]

un alias de VISA de ”Function Generator”. Luego, en su aplicación puede hacer llamadas al

Function Generator en lugar de tener que usar el descriptor del instrumento.

El nombre exacto de un recurso está contenido en un Descriptor de Instrumento. Se especifi-

ca la dirección del dispositivo (dirección lógica o dirección principal), el tipo de interfaz (GPIB,

serie o USB) y el tipo de sesión VISA (INSTR, Evento o INTFC). Cada vez que desee ejecutar

una comunicación VISA con un instrumento, debe abrir una sesión VISA, ya que sirve como

canal de comunicación con un Recurso VISA. El apodo de un Recurso VISA es esencialmen-

te su Alias VISA. Puede asignar el alias VISA ”Generador de funciones.a un instrumento que

se encuentre en [GPIB0::3::INSTR]. El Generador de Funciones puede ser llamado desde su

programa, ahorrando el tener que utilizar la descripción del instrumento.

Una comunicación VISA tiene los siguientes pasos:

1. Primero se abre una sesión a un Recurso dado.

2. Segundo es hacer una configuración en el recurso dado.

3. Tercero hacer escrituras y lecturas con los dispositivo conectados.

4. Cuarto se termina cerrando la sesión del recurso.

5. Quinto maneja alguno de los errores que se haya cometido.

Veamos una aplicación caracterı́stica en LabVIEW que abre la comunicación de un instru-

mento con GPIB, lo primero es hacer la escritura de ”∗ IDN?\n” y luego es hacer una consulta

al dispositivo esperado la respuesta como se ve en la figura 4.7.
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Figura 4.7: Diagrama de bloques usando un comunicación VISA con GPIB

4.4.2. Programación de medida de voltaje y corriente

La programación de la interfaz de este instrumento es mediante el puerto de comunicación

USB de la computadora. El cable USB va conectado a la computadora y el otro extremo al

conector NI GPIB-USB-HS que luego se conecta puerto del instrumento. Primero lanzamos el

software LabView e iniciamos un nuevo IV donde se inician dos ventas una el diagrama de

bloque y el otor un panel frontal, es necesario con el software NI-MAX verificar el inicio del

puerto USB-GPIB para la comunicación entre los instrumentos y la computadora.

Es necesario la instalación del controlador de dispositivo NI-488.2 SourceMeter instalado en

una computadora que ejecuta el software LabView. VISA se utiliza para configurar el puerto USB

e inicializarlo. Para permitir la comunicación del puerto GPIB con LabView, se utilizó VISA

Configure GPIB. Con este VI se ve el número de puerto utilizado y se asigna como Instrument 1

(GPIBO::5::INSTR) como podemos ver en el panel frontal de la figura 4.8.

Figura 4.8: Panel frontal de comunicación entre el puerto USB-GPIB y el instrumento de medida
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El programa permite mediante la programación gráfica hacer la comunicación entre el ins-

trumentos que realizan la medida y la muestra que se analiza ver en el diagrama de bloques de la

figura 4.9.

Figura 4.9: Diagrama de bloques para configurar el puerto USB-GPIB de la computadora

Igualmente VISA se utilizó para configurar el puerto USB e inicializarlo. Para permitir la

comunicación del puerto GPIB con LabView y el instrumento medidor de corriente Keithley

617, se utilizó VISA Configure GPIB PK617.vi. En este VI, el número de puerto utilizado se

configuró como Instrument 0 (GPIBO::27::INSTR) ver el panel frontal de la figura 4.10.

El programa permite mediante la programación gráfica hacer las configuraciones que se rea-

lizan ver el diagrama de bloques correspondiente en la figura 4.11.

Los VI anterior abre una sesión en el Administrador de recursos predeterminado y un re-

curso en el dispositivo SourceMeter utilizando la interfaz Instrument 1 (GPIBO::5::INSTR) y lo

restablece a un estado conocido. Para diferentes sesiones de este controlador, devuelve un iden-

tificador de recursos y se abre una sesión única cada vez que se invoca esta función. El control

de estado contiene el código de estado devuelto por la función y el modelo devuelve el número

de modelo del instrumento.

4.4.3. Interfaz de dispositivo de conmutación Van der Pauw y Voltaje

Para la configuración de las cuatro puntas de la sonda con la superficie de la pelı́cula delgada

de acuerdo con la configuración de Van Der Pauw, se utiliza un interruptor mediante el servo

motor controlado por la computadora utilizando como interfase Arduino Uno R3. Por lo tanto
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Figura 4.10: Diagrama del panel frontal para configurar el puerto USB-GPIB PK617.vi de la

computadora.

esto se logró mediante la interfaz del dispositivo de conmutación Van Der Pauw a la computado-

ra a través del puerto de USB con Arduino Uno. La programación en panel frontal y diagrama

de bloques de Arduino y las salidas digitales se realiza con el software LINX de esta configura-

ción, se verifica las interfaces disponibles en la computadora lo vemos en Devices and Interfaces

ASRL3:: INSTRÇOM3”. Esto se hizo iniciando el programa VISA y MAX suministrado con el

software LabView ver la figura 4.12.

Para acceder al control de la interfase Arduino Uno y el puerto USB con LabView accedemos

en el panel de control del instrumento virtual luego configuración de dispositivos, puertos (COM

-LPT) y finalmente Arduino Uno (COM3). La dirección de estado se estableció en puertos COM

y la dirección de control es COM3. El pin de salida de datos digitales se asigno el (pin 13, pin

3 ) se conectó a un suministro de + 5,0 V del circuito de conmutación a través de un mosfet

IRF520N. Este componente se utilizó para proteger el puerto de cualquier daño causado por una

conexión incorrecta, si la hubiera, al separar el voltaje del puerto de la computadora (0V-5,0 V)

del voltaje externo (+ 12,0 V) que impulsa el dispositivo de conmutación el relé. El pin de tierra

del Arduino GND se conectó al terminal de tierra del hardware también a través del mosfet.

La carga se conectará a la fuente de alimentación externa cuando la salida del Arduino se

ponga en HIGH. El MOSFET sólo necesitará ser saturado por la corriente del Arduino durante

las transiciones de estado. El IRF520N está actuando de esta manera como un interruptor, permi-

tiéndonos encender o apagar la carga y cuyo estado está determinado por la salida del Arduino.

Se han desarrollaron varios VI en LabView para controlar el dispositivo de conmutación
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Figura 4.11: Diagrama de bloques para configurar el puerto USB-GPIB PK617.vi de la compu-

tadora.

mediante el uso de Keit181.vi y Keit181-617.vi. Estos VI son compatibles con Windows 10 que

se utiliza como sistema operativo de la computadora. Los VI se desarrollaron para encender y

apagar el dispositivo de conmutación. Cuando se escribió un (1) lógico en Keit181.vi, hizo que

el pin de datos 13 conectado al dispositivo de conmutación se ALTA como se lee en Keit181.vi.

Luego se suministró un voltaje de aproximadamente + 5 V desde el puerto de la computadora

al circuito que configuraba el dispositivo de encendido para el sentido horario y antihorario de

acuerdo al método de Van der Pauw ver la figura 4.13.

En este panel frontal tenemos un graficador que va a mostrar las medidas de los voltajes con

respecto al tiempo el equipo Keithley 181 tiene resolución de nanovoltios, los datos se almacenan

apenas presionamos el botón de ENABLE, datos que son analizados en excel o Origin.
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Figura 4.12: VISA y MAX Control interactivo para verificar las interfaces disponibles en la

computadora.

Figura 4.13: Panel frontal de VI para encender el dispositivo de conmutación



4.4 Configuración de la Interfaz NI GPIB-USB-HS con el Nanovoltı́metro y LabView 58

La figura 4.14 se muestra un código en programación gráfica que se utilizó para encender el

dispositivo de conmutación cuando se ejecutó el giro en sentido horario y antihorario, además

vemos ambos controladores en un mismo programa el que toma medidas mediante la interfase

GPIB y la interfase Arduino y LINX con salida de una señal digital.

Figura 4.14: Código de diagrama de bloques para encender el dispositivo de conmutación
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Con la programación gráfica de LabView se realiza la medición de dos parámetros impor-

tantes que son corriente y voltaje graficados directamente y almacenado en un archivo Excel.

Cuando se escribió un cero lógico (0) en el panel frontal del IV Keit181-617.vi, la interfase Ar-

duino permite que el pin 3 de datos digitales de la computadora se configure en BAJO sentido

antihorario apagado y se leyó en Keit181-617.vi. Se originó un potencial de cero voltios en el

circuito del dispositivo de conmutación externo. Esto apagó el dispositivo de conmutación como

se ve en el panel frontal en la figura 4.15. Para este caso la toma de datos cuando se presiona el

botón ENABLE inmediatamente solicita nombre del archivo para almacenar los datos a toma.

si presionamos STOP el código del programa apaga el dispositivo y la toma de datos como se

muestra en el código del diagrama del panel frontal en la figura 4.15si el pin 13 esta en ALTO

indicando el giro horario.

Figura 4.15: Panel frontal VI para apagar el dispositivo de conmutación
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El desarrollo de estos VI en LabView para controlar el dispositivo de conmutación, la toma

de datos y almacenamiento de información se programan en el diagrama de bloques. Esto es en

Windows 10 que es el sistema operativo de la computadora. Desde el puerto de la computado-

ra mediante la interfase Arduino ejecutamos la sincronización de las posiciones que manda la

técnica de Van Der Pauw en sentido horario y antihorario al circuito como posemos ver en la

configuración del dispositivo de encendido ver el panel frontal en la figura 4.16.

Figura 4.16: Panel frontal de VI para encender el dispositivo de conmutación

En este diagrama de bloques también podemos ver la sincronización de los dos dispositivos

que hacen la medida de voltaje y corriente en el porta muestras usando la programación gráfica

mediante VISA.
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4.5. Pelı́culas Utilizadas y sus Caracterı́sticas

4.5.1. Pelı́cula delgada de Cobre

La primera nanoestructura utilizada en este estudio fue la pelı́culas delgadas de Cu con dife-

rentes espesores sobre sustrato de vidrio con la técnica sputtering DC a una temperatura ambiente

en gas de Argón puro, con la finalidad que sirva como patrón de medida y se pueda observar el

efecto del espesor sobre las propiedades estructurales, morfológicas y eléctricas. La caracteriza-

ción mediante difracción de rayos X (DRX), microscopia de fuerza atómica (AFM) y mediciones

de sonda de cuatro puntas (FPP), respectivamente ayudan a corroborar su pureza.

Figura 4.17: Patrones XRD de pelı́culas delgadas de Cu con diferentes espesor: (a) 50 nm, (b)

90 nm, (c) 160 nm, (d) 220 nm.

Los difractogramas muestran que al aumentar el espesor, aumenta la cristalinidad de las

pelı́culas de cobre por ejemplo la linea correspondiente al plano (111) se hace mas intenso y

mas delgada, estos cambios significativos en la morfologı́a de la superficie de las pelı́culas debi-

do al mecanismo de crecimiento de la pelı́cula, que esta basado en el tiempo de exposición.
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4.5.2. Pelı́culas delgadas de Grafeno sobre SiO2

La pelı́cula delgada de Grafeno mono-capa en SiO2/Si - Totalmente cubierto - Procesado

en sala limpia Clase 1000. Es un material bidimensional producido por CVD y transferido a un

sustrato circular de SiO2/Si(300nm) mediante un proceso de transferencia en húmedo. Consi-

deramos que es un producto de referencia en el mercado del grafeno, no solo por su excelente

calidad, sino también por su forma, tamaño y número de aplicaciones.

Caracterı́sticas de una Pelı́cula de grafeno:

1. Método de crecimiento: sı́ntesis de CVD.

2. Apariencia (color): transparente.

3. Transparencia: >97 %.

4. Cobertura: >95 %.

5. Número de capas de grafeno: 1.

6. Espesor (teórico): 0.345 nm.

7. Resistencia de la lámina en SiO2 / Si: 450 ± 40 Ohms / sq (1cm x1cm).

8. Tamaño de grano: hasta 20 µm

Figura 4.18: Pelicula de Grafeno sobre SiO2
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Microscopia Raman monocapa de grafeno en 300 nm SiO2 / Si Longitud de onda del láser:

532 nm - ID / IG <0.1 - I2D / Ig > 1.4 - FWHM (2D) <40 cm−1

Figura 4.19: Microscopia Raman de una monocapa de grafeno con 300 nm sobre SiO2.

Sustrato SiO2 Si

1. Espesor de óxido seco: 300 nm (+/- 5 %)

2. Tipo / Dopante: P / Bor

3. Orientación: <100>

4. Resistividad: 1-10 Ohmios · cm

5. Espesor: 525 +/- 20 µm

6. Superficie frontal: un lado pulido

7. Superficie posterior: grabado

8. Partı́culas: <10@0.3 µm



4.5 Pelı́culas Utilizadas y sus Caracterı́sticas 64

.

4.5.3. Pelı́cula de Grafeno depositado sobre papel aluminio.

Este producto es un nuevo tipo de colector de corriente que recubre uniformemente la super-

ficie del papel de aluminio con un recubrimiento de grafeno. En este trabajo solo se menciona

pero no utilizamos. Este producto tiene una excelente conductividad y la estructura de lámina bi-

dimensional de grafeno forma un recubrimiento ultra-fino (espesor inferior a 1um) con excelente

conductividad en la superficie del colector de corriente, lo que puede reducir significativamente

la resistencia de la interfaz y mejorar la adhesión del material activo. Mejora el rendimiento de

la velocidad de carga de la baterı́a y el ciclo de vida útil vemos en la Figura 4.20. Su rendimiento

integral es superior a la aplicación de papel de aluminio revestido modificado con carbón y grafi-

to ordinario, y puede reemplazar el papel de aluminio tradicional y el papel de aluminio corroı́do

en baterı́as de iones de litio y supercondensadores vemos en la Figura 4.21.

Figura 4.20: Imágenes SEM de grafeno sobre papel de aluminio 1µm.

Especificaciones:

Nombre: colector actual del papel de aluminio revestido de grafeno.

Apariencia: recubrimiento gris negro.

Recubrimiento de espesor de doble cara (tı́pico): 0.6µm.

Superficie de doble cara del recubrimiento: 0.04 ∼ 0.1 / mg.cm (-2).
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Espesor: 16 µm.

Resistividad eléctrica- 4.5x10−6 Ω.cm.

Figura 4.21: Imágenes SEM de grafeno sobre papel de aluminio 10µm.

Caracterı́sticas del producto:

1. Este producto utiliza grafeno como materia prima para lograr un recubrimiento ultra-

delgado.

2. Puede reducir significativamente la resistencia de la interfaz, mejorar la velocidad de carga

de la baterı́a de litio, el ciclo y otras propiedades electroquı́micas.

3. Mejore la adhesión entre el material activo y el colector de corriente, inhibe la corrosión

del colector de corriente y prolongue la vida útil de la baterı́a.

4. Reduce la polarización, reduce los efectos térmicos, suprime el aumento de temperatura

durante la carga y mejora la seguridad de la baterı́a.

5. La curva caracterı́stica de esta lamina la podemos observar en el espectro Raman ver Figura

4.22.
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Figura 4.22: Espectro Raman de grafeno sobre papel de aluminio

En la industria de las baterı́as de iones de litio, que incluye teléfonos móviles, computadoras

portátiles, vehı́culos eléctricos hı́bridos, etc., el papel de aluminio recubierto con grafito, negro

de carbón o nanotubos de carbono se usa como un colector de electrodos de electrodos positivos.

Cuando se recubre con grafeno, el papel de aluminio ha mejorado significativamente la resistivi-

dad eléctrica; la lámina de aluminio recubierta con grafeno mide 4,5x10−6 Ω.cm, mientras que

la lámina recubierta con negro de carbón mide 7x10−6 Ω cm.
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4.6. Medición de resistividad en pelı́culas delgadas

4.6.1. Método de Van Der Pauw en la medición de resistividad en pelı́culas

delgadas.

La investigación de nanomateriales a menudo implican determinar la resistividad y la movili-

dad de electrones en una muestra. La resistividad de los nanomateriales depende principalmente

de la técnica y tratamiento de deposición que se hace sobre el sustrato. En un muestra al estar

en contacto con los dispositivos las mediciones de su resistividad, capacitancia, la resistencia en

serie y el voltaje puede ser afectados.

La resistividad de un material semiconductor a menudo se determina utilizando una técnica

de medida llamada las cuatro puntas o Kelvin, dos de las puntas se utilizan para suministrar co-

rriente y las otras dos puntas para medir el voltaje. El uso de cuatro puntas elimina los errores de

medición debido a la resistencia del dispositivo, la resistencia de propagación debajo de contacto

de cada punta con el metal y la pelı́cula delgada. Debido a que un voltı́metro de alta impedancia

consume poca corriente, el voltaje cae a través de la sonda,la resistencia de propagación y la

resistencia de contacto son muy pequeñas.

La técnica común de Kelvin para determinar la resistividad de una nanoestructura es el méto-

do de Van der Pauw (VDP). Este medidor de parámetros que se ha diseñado hace mediciones

utilizando esta técnica conocida como Van der Pauw. Debido a su alta impedancia de entrada (>

109Ω) en condiciones ambiéntales normales y con una humedad relativa de 60 % la impedancia

llega a 1012Ω esto es con un suministro de baja corriente, el Nanovoltı́metro con preamplificado-

res es ideal para hacer medida en muestras de alta resistencia.

Figura 4.23: Sonda de cuatro puntas con el método de Van der Pauw
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Panel frontal de control del sentido de la corriente para medir la resistividad de la sonda de

cuatro puntas por la técnica de Van der Pauw con el software LabView utilizando controles en

sentido horario y antihorario como se puede ver en la figura 4.24.

Figura 4.24: Panel frontal de medición de resistividad con cuatro puntas por el método de Van

der Pauw

En la figura. 4.24 nos muestra un panel frontal que permite conmutar el sentido de la co-

rriente entre las puntas de contacto para estar en relación a la técnica de Van Der Pauw. Con este

control se aplicó una corriente de 1.0 x 10−5 A a través de los contactos 1 y 2 y se midió la caı́da

potencial de V1 en sentido horario a través de los contactos 3 y 4 y ası́ sucesivamente. Con la

conmutación de las puntas de las sondas en la muestra realizada por el dispositivo de conmuta-

ción desarrollado, se siguió midiendo aplicando la misma cantidad de corriente (I) a través de

los contactos 2 y 3 y se midió la caı́da potencial de V7 a través de los contactos 1 y 4, para el

sentido antihorario se procede de la misma forma. Estos valores de corriente, caı́das de voltaje

medidas y espesor de pelı́cula fueron utilizados para calcular la resistividad de la lámina por el

software LabView desarrollado. La medida de la resistividad laminar de la muestra se realizó

primero con temperatura ambiente (25 ◦C). Las resistividades laminar de pelı́culas delgadas se

midieron utilizando la técnica repitiendo los procedimientos anteriores.
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4.6.2. Giro de contactos para el método Van Der Pauw en la superficie de

la pelı́cula delgada

.

En este trabajo medimos la resistividad mediante el método de Van Der Pauw, la secuencia

para las medidas es en dos sentidos el horario y antihorario y esto se consigue con un relay

conmutador tanto para corriente y voltaje, Si es en sentido horario se procede con la conmutación

mediante un servo motor que mueve en la secuencia de 0º, 90º, 180º 270º y 360º ver figura

4.25. Si es sentido antihorario de igual manera se conmuta el sentido y luego se procede de

la misma manera anterior con la secuencia 0º, 90º, 180º 270º y 360º. Esto se logró mediante

el uso de un dispositivo de conmutación que era básicamente un interruptor de relé de 6 pines

operado por transistor controlado por una computadora a través la interfase Arduino por el puerto

USB COM3. La secuencia se consigue usando una tarjeta Arduino Uno R3, un servo motor y

la programación en LabView utilizado para realizar un cambio de secuencia Van der Pauw en la

muestra de pelı́cula delgada.

Figura 4.25: Dispositivo que permite girar en dos sentido según la configuración de Van Der

Pauw con servomotor.

El control del sentido de giro en la configuración de medida por el método de Van Der

Pauw se hace mediante una tarjeta interfaz Arduino Uno R3. Los servo motores son disposi-

tivos mecánicos que permiten movimiento giratorio programado y exacto con secuencia 0º, 90º,
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180º 270º y 360º la figura 4.26 muestra el sistema que permite el funcionamiento de la rotación

en sentido horario y antihorario en los grados programados.

Figura 4.26: Simulación de control de servomotor para la configuración de Van Der Pauw.

Para que el servomotor funcione exactamente se requiere de un software, LabView es el

software de programación Gráfica que permite mediante el panel frontal como vemos en la figura

4.27 en esta programación vemos el pin de salida numero 2, el puerto USB que es el COM3 y la

perilla permite el cambio de posición de acuerdo a la secuencia de Van Der Pauw. Cuando el relé

se encendió por el puerto USB de la computadora, los contactos del relé como se describieron

anteriormente se deshabilitaron y se hicieron nuevos contactos para el giro en un sentido.

Figura 4.27: Esquema de control de conmutación en el panel frontal según la configuración de

Van der Pauw
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En LabView tenemos dos paneles de programación gráfica, uno es el diagrama de bloques

(DB) y el otro el panel frontal(PF), en el DB podemos escribir las sentencias de programación

lo equivalente en un software de comandos el PB es el mando de control fı́sico del dispositivo

programado. Aquı́ en este DB como vemos en la Figura 4.28 LINX nos proporciona los ico-

nos de programación gráfica, el primero de derecha a izquierda la configuración del puerto de

comunicación en la PC, el segundo icono es la configuración del servo el pin de salida de la

señal, el tercer icono es la escritura o control de los ángulos de giro, el cuarto icono es el cierre

del proceso del servo el cuarto icono configura si ocurre algún error y los muestra en pantalla,

también tenemos un cuadro que encierra al tercer icono es un ciclo While que significa que debe

de continuar el proceso hasta que decida parar el programa con el pulsador stop o cuando ocurra

un error en la secuencia del proceso de ejecución de comandos gráficos.

Figura 4.28: Diagrama de bloques que controla la secuencia según de configuración Van der

Pauw
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4.6.3. Dispositivo para cambio de polaridad de la corriente en la muestra

Para alimentar con corriente al circuito en la pelı́cula delgada necesita un dispositivo que

permita la conmutación en la polaridad de la corriente de alimentación utilizando un sistema

digital de conmutación como en la figura 4.29 vemos la disposición de pines de un relay Tipo

PDPT que permite la conmutación de la alimentación de corriente pero esta vez lo hacemos con

un sistema digital, ya que esto se puede programar con LabView enviar una señal digital en dos

estados encendido y apagado con la interfaz Arduino Uno R3.

En el modo de apagado predeterminado, el punto A de la muestra está conectado al Anali-

zador de parámetros I / O Keithley 181 a través de los pines 4 y 3. El punto B está conectado

al Analizador de parámetros Keithley 617 a través de los pines del relé 2 y 3. El punto C está

conectado a Analizador de parámetros Keithley 617 a través de los pines 4 y 3 y, por último, el

punto D de la muestra está conectado a Analizador de parámetros I /O con Keithley 181 a través

de los pines 2 y 3 .

Figura 4.29: Esquema de la conmutación del interruptor para el sentido horario y antihorario

según la configuración de Van Der Pauw
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La medida del voltaje en el circuito que mide la diferencia de potencial en la pelı́cula delgada

necesita un dispositivo de conmutación digital para cuando se cambie de polaridad de la corriente

la medida de voltaje no que invertido las medidas. En la figura 4.29 vemos la disposición de pines

de un relay Tipo PDPT que permite la conmutación de la medida de voltaje con el relé y la salida

digital del Arduino quien hace la conmutación desde la PC.

Figura 4.30: Esquema de un switch conmutador para voltaje

Cuando el relé es encendió por el pin de salida de Arduino Uno conectado a la computadora,

los contactos del relé como se describieron anteriormente se habilitaron y se hicieron nuevos

contactos. Ahora, el punto A’ estaba conectado a la computadora I / O HI a través de los pines 4

y 3 del relé y el punto B’ conectado a la unidad I / O LO a través de los pines 1 y 4. El punto C’

estaba conectado a la unidad K 617 Sense LO a través del relé pines 4 y 3 y, por último, el punto

de muestra D’ se conectó a la unidad K 617 Sense HI a través de los pines de relé 1 y 4.
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Como Medidor de Parámetros (MP) esta conformado por los equipos K 617 y K 181 estos

equipos sirven para realizar el suministro de corriente y medida de voltaje los dos toman medi-

das al mismo tiempo lo podemos ver en la figura 4.31. Para minimizar los errores en las lecturas

debido a posibles caı́das de tensión en los cables de prueba al leer voltajes, se adoptó la opera-

ción de detección remota de cuatro cables. Al obtener el voltaje, la detección remota de 4 hilos

asegura que el voltaje programado sea entregada a la pelı́cula delgada. La conexión de k 617 va

al conmutador de relé como se muestra en la figura 4.29

Figura 4.31: Conexiones de detección remota de cuatro cables Keithley 181 Y 617

Una vez que se realizó la conexión entre la portamuestra de pelı́cula delgada, el dispositivo

de conmutación y la AP se verificó la comunicación en serie entre la computadora y esta última,

era necesario tener un control total de la AP. Esto requirió el uso de VIs Keit181.iv se usaron los

siguientes VISA VI para el control total del instrumento:
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4.6.3.1. Función de lectura de datos con el puerto GPIB

La lectura de datos del dispositivo mediante el puerto de comunicación GPIB con el nombre

del recurso VISA. Tiene condiciones si no especifica una dirección, la función no realiza el

direccionamiento al intentar leer los datos. El VI deja de leer cuando se detecta EOI, se recibe el

carácter EOS o se recibe el byte de conteo de bytes. Hay que tener en cuenta que con la opción

EOS, la interfaz puede leer más caracteres, pero el VI devolverá solo lo especificado, los otros

caracteres podrı́an perderse. como vemos en la figura 4.32.

Figura 4.32: Nodos de conexiones en GIPB Read para lectura de datos del Keithley 181 y 617

timeout ms.- especifica el tiempo, en mili segundos, que la función espera antes de que se

agote el tiempo de espera. Para deshabilitar los tiempos de espera, se configure el tiempo

de espera ms en 0. La operación se anula si no se completa dentro del tiempo de espera

ms. Para usar el tiempo de espera global 488.2, se deja el tiempo de espera ms sin conectar

o se configura la entrada en –1. Luego se usa la función SetTimeOut para cambiar el valor

predeterminado de timeout ms. El valor predeterminado es 10000.

address string.- contiene la dirección del dispositivo GPIB con el que se comunica la

función. Puede ingresar las direcciones primaria y secundaria en la cadena de direcciones

utilizando el formulario primario + secundario. Tanto primario como secundario son valo-

res decimales, por lo que si primario es 2 y secundario es 3, la cadena de dirección es 2 +

3.

Si no se especifica una dirección, las funciones no realizan direccionamiento antes de in-

tentar leer y escribir la cadena. Asumen que ha enviado estos comandos de otra manera o

que otro controlador está a cargo y, por lo tanto, es responsable del direccionamiento.
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Si el controlador se dirige al dispositivo pero no lo hace antes de que expire el lı́mite

de tiempo, las funciones terminan con el error GPIB 6 (tiempo de espera) y establecen

el bit 14 en estado. Si el GPIB no es el controlador a cargo, no especifique la cadena

de dirección. Cuando hay múltiples controladores GPIB que LabVIEW puede usar, un

prefijo para diseccionar la cadena en el formulario ID: dirección (o ID: si no es necesaria

una dirección) determina el controlador que utiliza una función especı́fica. Por ejemplo,

para configurar el controlador GPIB 2 para hablar con un dispositivo en la dirección 3,

use el prefijo 2: 3. Si no hay una ID de controlador, la función se establece de manera

predeterminada en el controlador (o bus) número 0.

byte count.- especifica el número de bytes que lee la función del dispositivo GPIB.

mode.- especifica condiciones, además de alcanzar el recuento de bytes, para finalizar la

lectura.

error in.-explica los posibles errores que pueden ocurrir antes de que se ejecute este nodo.

Esta entrada ofrece un error estándar de funcionalidad.

data.- son los datos que lee la función.

status.- es una matriz booleana en la que cada bit describe un estado del controlador GPIB.

Si se produce un error, la función establece el bit 15. El error GPIB es válido solo si se

establece el bit 15 de estado.
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4.6.3.2. Configuración del sistema de control de voltaje y corriente

En este panel frontal (PF) se usa para establecer comunicación con los instrumentos y hacer

la adquisición de los datos de corriente y voltaje con máximo de 10 medidas establecidas en

el programa para ambas funciones de detección (DCI y DCV). Esto se ajustó a un rango de

100 mV para el nanovoltı́metro. El voltaje medido no puede exceder este lı́mite de establecido

para que podamos tener una cantidad de datos estándar en cada una de las configuraciones de

acuerdo al método Van Der Pauw.al final de la toma de datos el programa entrega el calculo de

los promedios de datos de voltaje para el sentido elegido. como vemos en la fig 4.33. Este panel

frontal es dado mediante la ventana del diagrama de bloques ver 4.34 se utilizó para configurar

parámetros de las medidas realizadas por el nanovoltı́metro y el electrómetro.

Figura 4.33: Conexiones de detección remota de cuatro cables Keithley 181 Y 617
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4.6.3.3. Configuración PF del sistema de medidas de voltaje y corriente del método VDP

En esta programación se incluye un array que nos permite establecer un máximo de datos

acumulados como es 10 luego estos datos son sumados y promediados con la finalidad que se

mas rápido el calculo final. Tenemos otra función que se usó para seleccionar funciones que se

miden con los instrumentos asignándoles indicadores. estos indicadores de I y de V se les asignó

un arreglo para que el ciclo while permita detener el programa después de haber establecido la

comunicación y toma de datos como muestra en la 4.34. Esto se debió a que solo se midieron las

caı́das de voltaje en la muestra y la corriente.

Figura 4.34: Conexiones del DB para la detección remota de los medidores Keithley 181 Y 617
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4.6.3.4. Función de Escritura de datos con el GPIB

Esta función escribe datos en el dispositivo GPIB identificado por el nombre de recurso VI-

SA. El VI realiza el direccionamiento y se habilita el redireccionamiento o si la dirección es

diferente a la actual entonces habrá error, es importante conocer la dirección y en numero asig-

nado al instrumento de medida. Estos datos son los datos que la función escribe en el dispositivo

GPIB. El modo indica cómo terminar la escritura GPIB.

Figura 4.35: Conexiones de detección remota de cuatro cables Keithley 181 Y 617

Todos estos VI se conectan para formar un código completo para el control completo del

instrumento (Medidor de Parámetros) como se muestra en el código del diagrama de bloques en

la figura 4.33.

Figura 4.36: Vista completa de Medidor de resistividad

Cuando se ejecuta el programa haciendo clic en el botón Ejecutar o en los botones Ctrl + R, la

unidad de toma de medidas se inicializa y se configura para hacer las mediciones. Se verifica que
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Figura 4.37: Vista completa del diagrama de bloques del Medidor de resistividad

la unidad tenga las lecturas previstas con el nivel de medida menor al voltaje establecido en 100

mV. Este nivel de cumplimiento se indica en la pantalla del MP. Una luz verde en la pantalla de

la unidad indicaba que el búfer estaba habilitado y listo para tomar los datos obtenidos y leı́dos.

la unidad fuente de medida realizó una serie de cincuenta mediciones de la corriente de origen y

los voltajes detectados correspondientes cuando el dispositivo de conmutación estaba en estado

APAGADO. En la siguiente estructura de secuencia cuando el dispositivo de conmutación estaba

en estado ENCENDIDO, se obtuvieron cincuenta valores de corriente y voltaje y se leyeron

respectivamente antes de que el dispositivo de conmutación se apagara en la segunda estructura

de secuencia. Estas mediciones se leyeron desde el búfer de la unidad mediante el uso de panel

frontal creado para las mediciones y el mismo programa hace el calculo y promedio del valor de

los datos obtenidos entregando el Valor V1 y I y ası́ sucesivamente hasta el ultimo valor V4 en

un sentido y de V5 a V8 el nombre de este programa es Res181.vi.
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4.6.4. Cálculo de resistividad en la Pelı́cula delgada

A partir de la ecuación y mediante la configuración de Van Der Pauw con toma de 10 datos,

las variables requeridas para el cálculo de la resistividad de la lámina fueron la corriente I en

la muestra, los voltajes detectados V1 hasta V4 en un sentido y el espesor de la pelı́cula t. La

estructura de secuencia apilada en un sentido y en otro sentido con el medidor de resistividad y el

dispositivo de conmutación Van Der Pauw en una secuencia para medir V4 a V8 respectivamente

en el otro sentido. En la estructura de secuencia inicial apilada V1,V2,V3,V4, la corriente se

originó a través de las puntas 1-2 y la matriz de voltaje V1 en 3-4 medido entre las puntas de

sonda A y B con el circuito de conmutación Van Der Pauw. La figura 4.38 muestra el código del

panel frontal para la primera toma de medidas.

Figura 4.38: Panel frontal que muestra la primera secuencia del V1 del Medidor de resistividad

En el segunda estructura de secuencia vemos el panel frontal del calculo de la resistividad

insertando cada uno de los valores obtenidos en cada medida desde V1 hasta V8 medido entre

las puntas de sonda con cada conmutación realizada en sentido horario y en sentido antihorario.

Esta conmutación se realizó mediante el uso de la conmutación Van Der Pauw diseñada en otro

panel frontal donde el dispositivo es activado desde otra parte del código. La figura 4.39 muestra

el segundo código de secuencia apilada.
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Figura 4.39: Panel frontal que muestra la segunda secuencia del calculo de los V1−8 realizado

con el Medidor de resistividad

Una vez que la unidad de medida obtuvo los valores de los conjuntos de corriente y voltajes

VA, VB, VC , y VD estos datos son escritos en los controladores del programa que hace el calculo

de la resistividad, estas media se obtuvo mediante el uso de la programación llamada resisti-

vity.vi. Esto es de acuerdo a la secuencia realizada con el método de Van der Pauw, primero en

un sentido para después invertir el sentido de la corriente, aquı́ obtenemos los datos correspon-

dientes a los valores de corriente y voltaje desde VD′ , VC′ , VB′ y VA′ , para los otros factores

detallaremos en la siguientes secuencias ver figura 4.40.

Figura 4.40: Diagrama de bloques que muestra los resultados del Medidor de resistividad

Estos datos obtenidos de la secuencia de medida anterior pasan por una laso de estructura

llamado Nodo de Formulas, que reúnen el calculo matemático de los valores de voltaje corriente,
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además permite el ingreso de datos mediante controles que representan otros factores en la For-

mula de Van Der Paw. Para el cálculo de la resistividad de la hoja teniendo en cuenta la ecuación

de resistencia de lámina 3.27. Con esta programación no se han requerido varios Sub-VI para el

cálculo de resistividad de lámina. Estos VI son análogos a las subrutinas en lenguajes basados en

texto y se recuperan para el cálculo de la resistividad de la hoja cada vez que se requieren.

Sabemos por el método de Van Der Paw que si una lamina delgada es simétrica sus potencia-

les medidos en la muestra en dos extremos sera suficiente para hallar la resistividad, basados en

el método y la simetrı́a en la figura 4.46 venos la disposición de las medidas para el calculado de

los parámetros siguientes . La programación del VI requeridos para el cálculo de estos paráme-

tro se detallan a continuación: Factor de corrección, Factor de corrección al factor de simetrı́a,

Resistencia de la lámina y la Resistividad.

Figura 4.41: Medida de resistividad con el probador de cuatro puntas por el método de Van der

Pauw

4.6.5. SUB-IV para el factor de corrección Q

Para hallar el factor de corrección se utilizo la ecuación 3.24. El subVI comparó los voltajes

de entrada V13 y V12 generó el valor de Q. Esto se logró mediante el uso de la estructura de

casos donde exactamente una sola estructura se ejecutó cuando el valor conectado a sus entradas

cumplió las condiciones para la ejecución de la estructura. La interfaz de usuario (Panel frontal)
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en la figura 4.42 muestra el valor de Q determinado que luego se llamó cuando se ejecutó el subVI

de Q y subVI para F. El código del diagrama de bloques correspondiente se representa en la figura

4.43, donde f y Q son los factores de corrección y simetrı́a de Van der Pauw respectivamente.

Figura 4.42: Panel frontal de sub-VI Valor Q.vi para calcular el factor de corrección Q

Figura 4.43: DB del sub-VI Valor Qdb.vi para calcular el factor de corrección Q
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4.6.6. SUB-VI del Factor de corrección al factor de simetrı́a

Para este SUB-VI se hizo utilizando el calculó la ecuación 3.25 llamando al SUB-VI del

factor de corrección Valor Q.vi trabajado anteriormente. El panel frontal de la figura 4.44 muestra

la salida F, que luego se utilizara cuando se ejecute el sub-VI de la resistencia de hoja, el código

del diagrama de bloques para el factor de simetrı́a se muestra en la figura 4.45.

Figura 4.44: Panel frontal de Q a Factor F.vi para calcular el factor de simetrı́a

Figura 4.45: Diagrama de bloques Factor F.vi para calcular el factor de simetrı́a
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4.6.7. SUB-IV Valor Rs.vi de la Resistencia en la Pelı́culas delgada

Este sub-VI se usó para calcular la ecuación 3.23 haciendo uso de las constantes ln2, las

variables V13 V12 y la corriente I. El sub-VI F a Q se llamó para este cálculo. Los códigos del

diagrama de bloques y del panel frontal del sub-VI de resistencia de lámina se muestran en las

figuras 4.46 y 4.47 respectivamente.

Figura 4.46: Panel frontal Valor Rs.vi para calcular la resistencia de la pelı́cula delgada.

Figura 4.47: Diagrama de bloques Valor Rs.vi para calcular la resistencia de la hoja.
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4.6.8. Medida y control de temperatura en la muestra

Las muestras de nanosistemas requieren el control de temperatura muy presizo aquı́ es don-

de es fundamental con un sistema de medida y control como es el controlador de temperatura

Lakeshore 330 puede trabajar con rangos de temperatura muy bajos con sensor de Silicio y en

rangos altos con sensor de Platino. Este VI nos muestra la medida de temperatura con cuatro

decimales pudiéndose cambiar los rangos en el panel frontal como se muestra en la figura figuras

4.48 dispone de un botón de control para empezar y terminar el grabado de datos, además el pa-

nel frontal se ha incluido un indicador de nivel de potencia de salida del calentador esto permite

hacer equilibrio térmico en una muestra y estabilizar al punto exacto de temperatura requerido

porque cuenta con un sistema avanzado de PID.

Figura 4.48: Panel frontal de control y equilibrio térmico para el cálculo de la resistividad de la

Pelı́cula

Las caracterı́sticas del equipo medidor de temperatura y control de equilibrio térmico La-

keshore 330:

Fuente de Voltaje incorporada.

Rango automático completo.

Interfaz IEEE-488 incorporada GPIB.

Rango de temperatura con Silicon Diode de 1.4K a 475K

Rango de temperatura con 100 Ω Platinum RTD de 30 a 800K
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Pantalla de 4.5 dı́gitos: pantalla LED de panel frontal fácil de leer.

En este VI Los códigos del diagrama de bloques de la temperatura en la pelı́cula delgada se

muestran en la figura 4.49, además vemos en esta programación que se ha incluido un icono

de escritura de medidas eso permite almacenar las temperaturas medidas durante el proceso de

trabajo respectivamente.

Figura 4.49: Código de diagrama de bloques de control de temperatura para el cálculo de resisti-

vidad de la pelı́cula



Capı́tulo 5

Resultados y discusiones

5.1. Diseño y fabricación del cabezales de cuatro puntas

El porta muestra mostrado anteriormente fue diseñado y fabricado con el software SOLID-

WORK mediante CAD CAM con muy buena resolución de medidas utilizando materiales como

cobre, baquelita, PBC y acero. Las cuatro puntas del portamuestras están contenidas en la parte

superior de la tapa, esta puntas son muelles que hacen presión en parte superficial de la muestra,

luego esta tapa se entornilla a una base que se mueve hacia arriba y hacia abajo con una base

en la que se coloca la muestra de pelı́cula delgada cuya resistividad se va a medir. Se utilizaron

muelles con puntas bañados en oro en el portamuestras. Sin embargo, las muelles de platino son

los ideales para que halla menor valor óhmico entre las puntas de la sonda y la superficie de la

pelı́cula delgada de una nanoestructuras, esta disposición de ensamblaje lo podemos ver en el

Cap. 4 donde hemos detallado su fabricación.

5.2. Diseño y fabricación de dispositivos de conmutación

El dispositivo de conmutación con relé y servo motor controlado por computadora fue di-

señado y fabricado con el software SOLIDWORK CAD CAM para realizar el posicionamiento

de los contactos siguiendo el sentido que dice la técnica de Van der Pauw en la cavidad donde

esta la muestra de pelı́cula delgada. La activación y desactivación del transistor mediante el soft-

ware LabVIEW LINX que controla por el puerto USB de la computadora a la interfase arduino

de Uno R3. Aquı́ el transistor de conmutación controla el sentido horario y antihorario que dice

el método de Van Der Pauw. El servo motor se encarga de los ángulos de rotación para comple-

tar la secuencia de medidas en la pelı́cula delgada. Con este contacto rotatorio el cambio de las

cuatro puntas de la sonda en la superficie de la muestra se realizó sin cambiar fı́sicamente sus
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posiciones iniciales. Esto evita el daño de la superficie de la pelı́cula delgada debido al rayado y

también redujo los errores debidos al cambio de simetrı́a.

5.3. Interfaz y fuente de medida keithley

El control automático para hacer las medidas con el Medidor de Parámetros(MP)181-217 se

logró cuando se conecto la computadora a través del puerto USB mediante la interfase GPIB

USB-HD y los instrumentos de medida Keithley 181 y 217. Se usó un entorno de programación

LabView para lograr este control con diagramas de bloques y paneles frontales. La computadora

inicializó la MP, la configuró, la activó, midió y guardó las lecturas de la corriente suministrada

y el voltaje detectado, esta información se guardo en formato excel. El control de la interfase se

logró mediante el uso del software NI VISA. Primero se hizo la programación de cada instru-

mento con el software LabView de National Instruments que es instalado en una laptop. Para el

control de la secuencia de proceso de medida se utiliza Arduino Uno R3, la medida de la tempe-

ratura se realiza también mediante el software LABVIEW y el controlador del instrumento que

es un paquete que se utilizan para construir fácilmente los VIs para controlar el dispositivo Lake

Shore 330 sin entrar en las complejidades de la programación de nivel inferior. El uso de estos

VI ayuda a ahorrar tiempo en el desarrollo de programas minimizando el tiempo en adquisición

de datos análisis y presentación de resultados.

5.4. Interfaz del dispositivo de conmutación con relé

Una vez que el dispositivo de conmutación Van der Pauw esta instalado, este es controlado

remotamente por una laptop a través de su puerto USB. La interfaz se logró mediante el uso de

control de giro horario y antihorario. El dispositivo de conmutación Van Der Pauw estaba total-

mente controlado por la tarjeta Arduino Uno R3 desde la computadora. Los estados ON y OFF

se lograron mediante el uso de estructuras de secuencia. En la estructura de secuencia inicial, el

V13 se midió con el dispositivo de conmutación en modo APAGADO. La conmutación la hace-

mos con el servo motor con pasos de 90 grados de giro. En la siguiente estructura de secuencia

cuando se midió V12, el dispositivo de conmutación estaba en estado ON. de igual manera que

la primera se conmuta con el servo motor con pasos de 90 grados mas. En la última estructura de

secuencia, el dispositivo de conmutación regresó a su estado de apagado predeterminado.
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5.5. Resistividad del Cu con el método Van Der Paw y tempe-

ratura ambiente

En el estudio de las pelı́culas delgadas hacemos medidas para encontrar la relación entre la

resistividad y el espesor de la pelı́cula de Cu. Estas pelı́culas de cobre se adquirió en la empresa

MTI corporation para hacer las medidas.

Las pelı́culas delgadas de Cu con diferentes espesores entre 20 a 400 nm ver figura 5.1, aquı́

podemos notar la dependencia de la resistividad de la pelı́cula de Cu con respecto al grosor. La

pelı́cula delgada de Cu con un espesor de 20 nm tiene el valor de resistividad más alto de 13.95

µΩ-cm y la resistividad para una pelı́cula más gruesa de 100 nm se reduce a 6.21 µΩ-cm.

Figura 5.1: Dependencia de la resistividad eléctrica en función del espesor de la pelı́cula de Cu.

La resistividad de la pelı́cula delgada de Cu disminuye aún más a 2.11 µΩ-cm a medida que el

espesor de la pelı́cula aumenta a 200 nm, después de lo cual la resistividad es casi independiente

del espesor de la pelı́cula y el valor varı́a a aproximadamente 3 µΩ-cm.

El valor de resistividad más bajo es de 1.8 µΩ-cm, obtenido para una pelı́cula de Cu con un

espesor de 400 nm, que es la pelı́cula más gruesa. La resistividad del cobre a 20°C es 1,71×10−8

donde el porcentaje de error es de (5.26 %) con respecto a las medidas realizadas con el MP.
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El sistema de adquisición de datos es un dispositivo que ejecuta una secuencia de medidas

bajo la técnica de Van Der Pauw, lo llamamos Medidor-Parámetros 181-217 y mediante una

combinación de computadora y software es usado para medir la resistividad de la pelı́cula del-

gada patrón de prueba comprada a la empresa SISLAB preparada mediante la técnica CVD. Los

VI(Instrumentos Virtuales) de LabView se desarrollaron para controlar completamente el dis-

positivo Medidor-Parámetros 181-217 hacer las mediciones de voltaje y corriente a través de la

muestra de prueba que luego se utilizaron para el cálculo de la resistividad de la pelı́cula. La figu-

ra 5.2 muestra un código completo para la medición de resistividad de la pelı́cula a temperatura

ambiente de 20°C.

Figura 5.2: Programacion del panel frontal para medir la resistividad de pelı́cula a 20°C
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El diagrama de bloques de la figura 5.3 muestra el VI donde se ha hecho la programación

gráfica de los comandos que ejecutan las medidas y almacenan en un array que luego son grafi-

cados, el usuario ingresa el espesor de la pelı́cula en nanómetros y la resistividad de la lámina se

lee directamente cuando se ejecuta el programa.

Figura 5.3: Programacion del diagrama de bloques del (MP) para medir la resistividad de la

pelı́cula a 20°C
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El panel frontal de este MP como vemos en la Figura 5.4 muestra los controladores donde

el usuario ingresa el espesor de la pelı́cula en nanómetros y la resistividad de la lámina se lee

directamente cuando se ejecuta el VI.

Figura 5.4: Panel frontal (MP) para medir la resistividad de la pelı́cula

Cuando se ejecutó el programa, el MP se inicializó, activó y realizó barridos de corriente y

voltaje a través de la muestra. Se suministró la misma cantidad de corriente ( 10 ∗ 10−4 A) en la

muestra, con una secuencia de 10 medidas el dispositivo de conmutación estaba en estado apaga-

do en la posición V13 y se midió el voltaje correspondiente sacando inmediatamente el promedio

de medidas. Estos representaban la corriente procedente de los pines 2 y 4 (I14) y las caı́das de

voltaje a través de los pines 1 y 3 (V13). Luego prendemos el dispositivo de conmutación para

la siguiente posición de toma de medidas y luego lo ponemos en estado APAGADO, la misma

cantidad de corriente pasa a través de los pines 3 y 4 (I34) se espera a que el MP realice la toma

de 10 medidas de voltaje y corriente la caı́da de voltaje correspondiente a través de los pines 1 y

2 (V12).
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La tabla 5.1 muestra las medidas de corriente en cada posición I24 e I34, las caı́das de voltaje

medidas en la posición V13 y V12 respectivamente con temperatura constante.

Voltaje (V13) Corriente (I24) TEMP (°C)

5,43E-07 8,86E-04 20,30

5,57E-07 8,86E-04 20,30

5,69E-07 8,86E-04 20,30

5,82E-07 8,86E-04 20,30

5,93E-07 8,86E-04 20,30

5,96E-07 8,86E-04 20,30

5,96E-07 8,86E-04 20,30

5,10E-07 8,86E-04 20,30

6,27E-07 8,86E-04 20,30

6,56E-07 8,86E-04 20,30

Tabla 5.1: Tabla de medidas de voltaje corriente y temperatura

Después de las mediciones de los valores de voltaje y corriente y sus promedios obtenidos

como se muestra en la tabla 5.2, estos parámetros, junto con el espesor de la muestra de pelı́cula

delgada, se introdujeron en la resistividad de la lámina.vi para el cálculo de la resistividad de la

lámina ver panel frontal de la figura 5.3.

Prom V13 (V) Prom I (A) P Temp(°C)

5,929E-07 8,86E-04 20,30

Tabla 5.2: Tabla de promedio de medidas del MP

A partir de las mediciones anteriores, se encontró que la muestra de prueba de 100 nm de

espesor tenı́a una resistividad laminar de 6,21µΩ · cm ver en la Figura 5.4.
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5.6. Variación de la resistividad de la pelı́cula de Cu con al

grosor de la pelı́cula

En la siguiente tabla vemos como varia las resistividades de la lámina con cinco muestras de

diferentes espesores.En este tipo de deposición es común que el espesor de la capa depositada au-

menta al aumentar el voltaje de deposición mientras que la rugosidad de la superficie disminuye.

como se puede ver es estas pelı́cula con un espesor entre 20 y 400 nm.

El cobre depositado alcanzó una resistencia de 1,8 micras ohms por centı́metro cercana al

valor de la resistencia del cobre en bloque. En estos resultados vemos que a medida que aumenta

el voltaje de CC, la rugosidad de la superficie disminuye y la estructura de la pelı́cula delgada de

Cu alcanza una mejor cristalinidad, haciendo que tienda a la medida de un material solido.

Grosor de la pelı́cula

(nm)

Resistividad

(µΩ · cm)

Conductividad

(µΩ · cm)−1

20 13,95 0,72

100 6,21 1,61

150 3,5 2,86

200 2,11 4,74

400 1,8 5,56

Tabla 5.3: Variación de la resistividad laminar de Cu en función del Grosor de la pelı́cula

Cuando se trazaron las medidas de la Conductividad de pelı́cula delgada versus los grosores

por pulverización catódica mediante sputtering, se obtuvo el siguiente gráfico como podemos ver

en la Figura 5.5.

Los buenos conductores, que pueden tener conductividades de hasta 10−8, se caracterizan por

su alta conductividad. Por el contrario, los aislantes pueden tener conductividades prácticamente

inexistentes y tan bajas como 1025.

La resistividad de una pelı́cula de cobre disminuye a medida que el grosor de la pelı́cula

disminuye. Esto se debe a que el camino libre medio de los electrones disminuye a medida que

el grosor de la pelı́cula disminuye. El camino libre medio es la distancia promedio que recorre

un electrón antes de chocar con otro átomo. En una pelı́cula de cobre más delgada, los átomos

están más juntos, lo que hace que los electrones choquen con ellos con más frecuencia. Como

resultado, la resistividad de una pelı́cula de cobre más delgada es menor que la resistividad de

una pelı́cula de cobre más gruesa.
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Figura 5.5: Gráfico de la conductividad de la lámina (µΩ · cm)−1
de pelı́culas delgadas Cu en

función del espesor de la pelı́cula (nm)

Los estudios realizados con metales conductores nos reportan que la presión de pulveriza-

ción determina la trayectoria libre media, λ para el material pulverizado. Junto con la distancia

objetivo-sustrato, la presión de pulverización determina el número de colisiones que ocurren en

el camino de la partı́cula al sustrato.

Esto afecta la porosidad, textura y cristalinidad de la pelı́cula. La baja resistividad de la

lámina a presiones de pulverización catódicas más bajas se puede atribuir a la alta movilidad del

portador y a la concentración del portador.

La alta resistividad de la lámina a presiones de pulverización catódica más altas puede de-

berse a la naturaleza amorfa de las pelı́culas con las fases de Cu, Cu2O y CuO presentes en las

pelı́culas.

Estos resultados están de acuerdo con los resultados experimentales de [22] en los cuales se

encontró que la resistividad de la lámina aumenta con el aumento de la presión de pulverización

catódica durante la deposición de pelı́cula delgada de Cu2O.
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5.7. Medida de resistividad de la pelı́cula de Cu con la tempe-

ratura

La resistividad laminar de la muestra de prueba medida a temperaturas variadas de 20 ◦C, 30
◦C, 40 ◦C, 50 ◦C, 80 ◦C, 100 ◦C, 120 ◦C, 140 ◦C, 175 ◦C y 200 ◦C realizada con la resistencia ca-

lentadora que se encuentra al lado de la muestra y esta controlado por el medidor de temperatura

LaKeShore 330 dio los resultados como se muestra en la tabla 5.4.

Temperatura ◦C V13 (x10−4)V) V12 (x10−4)V) I (x10−10)A) Resistividad(Ωcm)

200 1,706 1,79 1,435 550,837

175 1,405 1,39 1,324 479,104

140 1,287 1,47 1,333 464,209

120 1,294 1,30 1,321 444,033

100 1,279 1,31 1,325 442,000

80 1,28 1,25 1,323 433,235

50 1,232 1,18 1,325 411,438

40 1,208 1,09 1,328 390,936

30 0,969 1,07 1,335 345,055

20 0,914 0,81 1,354 296,691

Tabla 5.4: Medida de la resistividad en la pelı́cula con diferentes temperaturas

Podrı́an producirse defectos de cristal durante la deposición de pelı́cula delgada y la caı́da

de la resistividad de la lámina en aproximadamente 55,0837 Ω cm hasta 29,6691 Ω cm con

un aumento de temperatura desde la habitación de 23 ◦ C a una temperatura de 170 ◦C podrı́a

atribuirse a la curación de estos defectos de cristal. Nuevamente, la alta resistividad de la lámina

de pelı́cula a temperatura ambiente podrı́a atribuirse a fases policristalinas de Cu, Cu2O y CuO

presentes en la pelı́cula.
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Las altas temperaturas aumentaron la cristalinidad de la pelı́cula con una sola fase de Cu2O

de mayor movilidad portadora formada. Estos valores de resistividad laminar medidos a diferen-

tes temperaturas concuerdan con los resultados experimentales de [23], con la confirmación de

que este parámetro cae cuando sube la temperatura de la pelı́cula ver figura5.6.

Figura 5.6: Gráfico de la resistividad de la pelı́cula delgada (Ω· cm) en función de la temperatura

de la pelı́cula (◦C)
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5.8. Conductividad de una pelı́cula de Grafeno sobre SiO2

Los espectros Raman tomados al materia de grafeno depositado sobre un sustrato de Oxido

de silicio, vemos en el espectro que el pico G es sensible a los átomos de carbono sp2, el pico

2D aparece en respuesta a un proceso vibratorio de dos fonones y el pico D se activa por los

bordes o defectos en el grafeno [45]. Se puede observa tres picos en el grafeno como se ve en la

espectroscopia Raman (Figura4.19)

la cresta G a 1579 cm−1, la cresta 2D a 2692 cm−1 y una cresta D de alto a 1348 cm−1 se

puede ver en los espectros Raman para ambas áreas. Además, se encontró un pico a 1620 cm−1

conocido como (D), el cual está relacionado con los defectos en la estructura de la pelı́cula de

grafeno [46, 47]. Esto sugiere que la pelı́cula de grafeno que crece sobre este sustrato tiene más

defectos. La alta intensidad del pico D en ambas áreas indica que las pelı́culas de carbono están

compuestas por cristalitos de escala nanométrica [46]. La presencia de este pico (D) también

podrı́a estar asociada con defectos en la estructura cristalina [47, 48].

Con este análisis de la muestra de Grafeno monocapa depositado sobre SiO2 medimos la

resistividad laminar de la muestra a temperatura de 20 ◦C, medido con el controlador de tempe-

ratura LaKeShore 330 vemos los resultados como se muestra en la tabla 5.5.

V13 (x10−2)V I (A) Resistividad(Ω.cm) Conductividad (µΩ · cm)−1

1,980 1,79 1550,837 550,837

1,965 1,39 1479,104 550,837

1,873 1,47 1464,209 550,837

1,846 1,30 1444,033 550,837

1,817 1,31 1442,000 550,837

1,791 1,25 1433,235 550,837

1,786 1,18 1411,438 550,837

1,769 1,09 1390,936 550,837

0,754 1,07 1345,055 550,837

0,734 0,81 1296,691 550,837

Tabla 5.5: Medida de la resistividad en la pelı́cula con diferentes temperaturas

La diferencia en las estimaciones del tamaño de partı́cula probablemente se deba a la disper-

sión de múltiples fonones producida por defectos dentro de los cristalitos de grafeno [47, 49].

Estas imperfecciones en el cristal afectan la relación de intensidad entre los picos D y G en

los espectros Raman, dando como resultado un comportamiento falso de los granos más pe-
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queños [47, 49].

Se midieron dos series de muestras usando tanto la sonda de cuatro puntos que emplea el

método de Van der Pauw y se compararon las resistencias de lámina medidas. Los valores de

resistencia de la hoja sugieren que una de las series de muestras era de mayor calidad. Si tuviéra-

mos que considerar solo esa serie, parece que el método Van der Pauw proporciona valores de

resistencia de lámina. Sin embargo, parece que los resultados se separan más con el aumento de

la resistencia de la lámina (Rsheet > 100 Ω /sq).

Como podemos verlo en la toma de datos obtenidos la Resistencia de la hoja de grafeno depo-

sitado sobre SiO2/Si esto es con el método de (Van der Pauw) tiene un valor de 470±40 Ohms/sq.

(1cm x 1cm) con respecto al del fabricante que es de 450±40 Ohms/sq, donde el porcentaje de

error es de (4.44 %) con respecto a las medidas realizadas con el MP.

Desafortunadamente, el conjunto de datos es demasiado pequeño pero brindamos una conclu-

sión definitiva, mediante los datos de resistividad y conductividad parece que ambos resultados

generalmente brindan resultados similares que se intersectan generando un punto que muestra la

calidad del material como se puede ver en la figura 5.7.

Figura 5.7: Gráfico de la resistividad en función de conductividad de la pelı́cula delgada (Ω · cm)

vs (µΩ · cm)−1
con temperatura constante 25 (◦C)
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Conclusiones

6.1. Conclusiones

Hemos diseñado y fabricado un sistema de medida con un porta muestras de cuatro puntas

fácil, económico, portátil y asistido por computadora, sumamente necesario para las mediciones

de resistividad de nanoestructuras en pelı́culas delgadas. Se han fabricado un cabezal con un

dispositivo de conmutación basado en el método de Van der Pauw. El software gráfico LabView

se ha utilizado para interconectar el medidor de parámetros 181-217 a través de un puerto con

una interfaces GPIB-USB y el dispositivo de conmutación, también el Arduino Uno R3-USB

respectivamente. Los VI de LabVIEW también se han desarrollado para la adquisición de datos

desde periféricos, análisis de datos y visualización por la computadora. El sistema basado en

software se ha utilizado para medir la resistividad de una muestra de pelı́culas delgadas de Cu, y

grafeno, medir las propiedades de estas muestras con campo magnético, con esto demostramos

la viabilidad y fiabilidad del sistema.

A una temperatura ambiente de 23 ◦C, se descubrió que la resistividad de la lámina era de

55,6548 Ω cm. A medida que la temperatura de la muestra se elevó de 23 ◦C a 170 ◦C, la resis-

tividad de la lámina de pelı́cula disminuyó de 55,0837 Ω cm a 29,6691 Ω cm. Se ha encontrado

que el comportamiento de la resistividad de la lámina medida concuerda con los valores teóri-

cos y experimentales con la disminución de la resistividad de la lámina con el aumento de la

temperatura atribuido a la curación de defectos cristalinos que podrı́an haber surgido durante la

deposición de pelı́cula delgada (Sivasankar 2007). A partir de las mediciones de la resistividad

laminar de la muestra de prueba, las pelı́culas a temperaturas variadas, podemos concluir que el

sistema de sonda de cuatro puntos diseñado y fabricado ofrece una solución confiable para su

uso en mediciones de resistividad laminar de lámina delgada.

Descubrimos que aumentar el retraso de establecimiento, el tiempo entre mediciones, reduce
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significativamente el efecto de la capacitancia. Los datos también muestran que el uso de una

fuerza de corriente más pequeña reduce los efectos de la capacitancia, lo que significa que se

logran las mejores mediciones con el retraso de establecimiento más alto y la fuerza de corriente

más baja. Por supuesto, uno debe asegurarse de que los voltajes medidos sean mayores que la

inexactitud de la medición del voltaje, ası́ que hay que ajustar la corriente en consecuencia.

6.2. Recomendaciones

Debido a que las muestras que normalmente se miden con la configuración son altamente re-

sistivas, los efectos capacitivos son un posible problema. Al imitar muestras altamente resistivas

y capacitivas en una placa de prueba, se ha demostrado que los efectos capacitivos en la muestra

pueden tener un efecto negativo significativo en la precisión de las mediciones. Estos problemas

no surgen para muestras de baja resistencia sino solo para muestras altamente resistivas. Se en-

contró que los efectos de la capacitancia son fácilmente reconocibles por su distinta dispersión

de datos en forma de U en lugar de un conjunto de datos lineales, Descubrimos que aumentar

el retraso de establecimiento, el tiempo entre mediciones, reduce significativamente el efecto de

la capacitancia. Los datos también muestran que el uso de una fuerza de corriente más pequeña

reduce los efectos de la capacitancia, lo que significa que se logran las mejores mediciones con

el retraso de establecimiento más alto y la fuerza de corriente más baja. Por supuesto, uno de-

be asegurarse de que los voltajes medidos sean mayores que la inexactitud de la medición del

voltaje, ası́ que hay que ajustar la corriente en consecuencia.

Para mejorar la precisión de la conductividad en la pelı́cula medida con el sistema fabricado,

es necesario reducir la resistencia de contacto debido al efecto schottky entre las puntas de la

sonda y la superficie de la muestra. Deben usarse materiales que no introduzcan una barrera

schottky entre sus puntas y la superficie de la muestra. Los resultados de estas mediciones pueden

mejorarse mediante el uso de varillas de Oro para puntas de la sonda en lugar de puntas de

Tungsteno que se utilizaron. También se deben realizar más estudios utilizando un horno tubular

con un puerto de salida USB que pueda conectarse a una computadora para controlar y medir

a altas temperatura la conductividad de pelı́culas delgadas. Esto ayudarı́a a ser mas completo el

sistema y mejorar los resultados. La misma computadora utilizada para la medición del espesor

de pelı́cula delgada mediante la perfilometrı́a del método de las cuatro puntas debe usarse para

controlar tanto la MP 181-617 como el dispositivo de conmutación para que la computadora

y todos los periféricos funcionen en armonı́a como una sola unidad. Esto evitarı́a daños en la

pelı́cula delgada debido a arañazos debido a los cambios. La conductividad laminar de pelı́culas

delgadas que se oxidan fácilmente debe medirse tan pronto como se depositen para reducir los
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efectos de las desviaciones en la estequiometrı́a de la pelı́cula debido a la oxidación, ya que esto

afectarı́a severamente la resistividad laminar medida.

Aquı́ se discuten recomendaciones para trabajos futuros con respecto a la mejora del soft-

ware y las mediciones de resistividad en general. Actualmente, los factores de corrección de la

geometrı́a se calculan a partir de la teorı́a y las muestras suelen ser lo suficientemente finas co-

mo para evitar que se produzcan problemas con los factores de corrección. Sin embargo, puede

ser muy beneficioso y proporcionar información para medir una serie del mismo material (con

una resistividad conocida y fija) aumentando de espesor. Esto se puede utilizar para validar los

factores de corrección teóricos o proporcionar una estimación de dónde falla y, de ser ası́, por

qué. También proporcionará una calibración del factor de corrección empı́rica para un material

especı́fico. Hacer una serie de medidas de espesor para varios materiales y compararlos puede

proporcionar aún más información sobre dónde y por qué los factores de corrección fallan o no.

Algunos materiales, tipos de materiales o dimensiones de la muestra pueden ser más fáciles o

precisos de caracterizar utilizando diferentes métodos. Si se encuentran ventajas muy claras al

usar un método especı́fico para ciertas condiciones, los usuarios podrı́an ser notificados dentro

del software de estos métodos. El software actual se puede mejorar agregando una verificación

de residuos de ajuste y usándolo para proporcionar retroalimentación sobre la posibilidad de

que la capacitancia interfiera y luego hacer que el software sugiera aumentar el retraso de es-

tablecimiento y/o reducir la intensidad actual. El método de configuración doble, en el que se

alternan los pines que miden el voltaje y los pines que miden la corriente, finalmente quedó

fuera del alcance de este trabajo. sigue siendo muy interesante método a explorar, especialmen-

te para muestras muy delgadas cuyas dimensiones son desconocidas o difı́ciles de determinar.

Una descripción general extensa de las limitaciones de este método y las condiciones en las que

proporciona ventajas sobre otros métodos podrı́a ser una adición útil a las aplicaciones actuales,

ya que parece especialmente adecuado para la medición confiable de pelı́culas en el rango de

espesor de interés para nanosistemas en el rango de (100 nm).
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APÉNDICE

Apéndice I: LabView y sus aspectos

LabVIEW es un lenguaje de programación gráfico desarrollado en 1986 por National Ins-

truments. Es un entorno de programación gráfica altamente productivo que combina desarrollos

gráficos fáciles de usar con la flexibilidad de un lenguaje de programación potente. National Ins-

truments LabVIEW es un lenguaje de programación revolucionario que representa el código del

programa desarrollado gráficamente simplemente conectando iconos en lugar de textualmente.

Cableado La transferencia de datos entre los objetos del diagrama de bloques se realiza a

través de cables. Cada cable tiene una única fuente de datos, pero puede conectarse a muchos

VI y funciones que leen los datos. Los cables son de diferentes colores, estilos y grosores según

sus tipos de datos. Un cable roto aparece como una lı́nea negra discontinua con una X roja en el

medio. Los códigos con lı́neas de datos rotas (Wires) no se pueden ejecutar.

Estructuras Las estructuras son representaciones gráficas de bucles y declaraciones de casos

en lenguajes de programación basados en texto. Se usan en el diagrama de bloques para repetir

bloques de código y ejecutar código condicionalmente o en un orden especı́fico. Las estructuras

incluyen para bucle, mientras que bucle, estructura secuencial, bucle temporizado, estructura de

secuencia apilada y nodo de fórmulas.
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