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Resumo

CHAVES, A.S. (2011). Desenvolvimento de um Criostato para Caracterizacéo Elétrica
do GaAs Semi-isolante. Itajuba, 81p. Dissertacao de Mestrado. Instituto de Ciéncias

Exatas, Universidade Federal de Itajuba.

Neste projeto, um criostato de nitrogénio liquido foi desenvolvido com objetivo de
caracterizar amostras semi-isolantes de GaAs. As medigdes em altas temperaturas foram
realizadas usando um forno que atinge até a temperatura de 1100°C. As amostras foram
recozidas em diferentes temperaturas (7,): 350°C, 400°C, 450°C, 500°C e 550°C. Uma
amostra com temperatura de crescimento (7g) de 215°C ndo sofreu recozimento. E
através das curvas de resistividade € possivel obter parametros importantes que
descrevem os mecanismos de condugdo (condugdo por bandas, nearest neighbor
hopping e variable range hopping) presentes nessas amostras e verifica-se como o
processo de recozimento altera tais parametros. Além disso, medidas realizadas em um
criostato de circuito fechado de He foram comparadas com as medidas obtidas com o

criostato desenvolvido neste projeto.

Palavras-chave: Criostato; GaAs; Nearest Neighbor Hopping (NNH); Variable Range
Hopping (VRH).



Abstract

In this project, a liquid nitrogen cryostat was developed in order to perform electrical
characterization in semi-insulating GaAs bulk. In addition, high temperature transport
measurements were performed using an oven with 1100 °C maximum temperature. The
samples were annealed under different temperatures (7,): 350°C, 400°C, 450°C, 500°C
and 550°C. One sample was not annealed and its temperature growth was 215°C.
Through the electrical resistance curves, it was possible to obtain important parameters
that describe the conduction mechanisms (band conduction, nearest neighbor hopping
and variable range hopping) present in these bulks and verify how the annealing process
alters such parameters. Furthermore, measurements performed on a commercial closed
cycle cryostat were compared to the measurements performed in the cryostat developed

in this project showing very close results.

Keywords: Cryostat, Nearest Neighbor Hopping (NNH); Variable Range Hopping
(VRH).
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Capitulo 1

INTRODUCAO

Os materiais semicondutores sao fortemente influenciados pela concentragdo de
defeitos na rede cristalina, sendo esta uma importante linha de pesquisa na area de nao
metais. Um exemplo € o silicio (Si) semicondutor elementar, cuja concentracdo de
equilibrio de defeitos depende da temperatura e do nivel de Fermi. Para amostras
binarias de semicondutores, como Arseneto de Galio (GaAs) o processo € um pouco

mais complicado, pois envolve um estudo sobre o comportamento de cada constituinte

[1].

Algumas publicagdes referentes ao comportamento elétrico de amostras de GaAs
na década de 90 apresentam a grande importancia a caracterizagdo dos regimes de
conducdo em amostras semi-isolantes [2]. Atualmente, estamos interessados em estudar
os diferentes regimes de conducdo: condugdo por bandas, hopping de primeiros
vizinhos (NNH — Nearest Neighbor Hopping) e hopping de alcance variavel (VRH —

Variable Range Hopping) presentes em amostras de GaAs semi-isolante [3].

Para identificar os regimes de conduc¢dao nas amostras de GaAs utilizamos um
método de energia de ativagdo diferencial (DAE) [4] na qual realizamos as medidas
diretas da resistividade em funcao da temperatura em uma faixa de 20 — 500K. Em

linhas gerais, o método permite, através de uma analise grafica, a identificacdo dos
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diferentes regimes de condugdo presentes em cada temperatura. Assim, podemos
conhecer a energia de ativacdo para cada regime e também analisar em qual faixa de
temperatura o regime ¢ preponderante, pois veremos adiante que em alguns casos
teremos um regime de conducdo mista, isto €, ndo podemos inferir sobre qual o regime

¢ predominante, pois hd mais de um regime de condugdo presente.

A fim de realizar a pesquisa com as amostras de GaAs semi-isolantes propde-se
desenvolver um criostato que permita realizar as medidas em uma faixa de temperatura
de 100 — 400K no Laboratoério de Sensores e Dispositivos (LSD), tendo como referéncia
as técnicas de aplicagdes em criogenia disponiveis na literatura [5]. Para tanto,
elaboramos um projeto que fosse financeiramente vidvel e que atendesse as
necessidades do laboratorio e permitisse a utilizagdo do criostato para futuras medidas
de Efeito Hall. Desse modo, no processo de projeto e construcdo foram utilizados
produtos disponiveis comercialmente a fim de minimizar os custos de producao,
conexoes, valvulas enquanto outros componentes foram selecionados com objetivo de
manter o padrao adotado pelo LSD. As caracteristicas e os procedimentos de
desenvolvimento do criostato serdo descrito com maiores detalhes no Capitulo 2 —

Construcao de um Criostato.

Nos materiais € métodos (capitulo 4) sdo abordados os procedimentos adotados
nas medidas das amostras de GaAs, que foram realizadas em colaboragdo com o
Laboratorio de Estado Solido e Baixas Temperaturas do Instituto de Fisica da
Universidade de S3ao Paulo (USP-SP), onde foram feitas as medidas em baixas
temperaturas (20 - 300K) e complementadas com as medidas a altas temperaturas (300
— 500K) realizadas na Universidade Federal de Itajuba. Assim, as medidas abrangem
uma faixa de temperatura de 20 — 500K que nos permite analisar o comportamento da

amostra semi-isolante de GaAs com maiores detalhes.
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No Capitulo 5 — Resultados e Discussdes, discutiremos os principais resultados
obtidos abordando as caracteristicas fisicas inseridas no escopo desta dissertacdo de
mestrado, tendo como parametro a discussdo sobre os regimes de conducdo elétrica
presentes em cada faixa de temperatura, sob uma andlise da energia de ativacdo

diferencial.

Uma breve conclusao ¢ realizada no Capitulo 6 tendo como foco a discussao dos
objetivos alcangados no projeto de mestrado apresentado aqui, apontando as
perspectivas de continuidade ou ainda, fomentar novas pesquisas que complementem

esta dissertacao.

16



Capitulo 2

CONSTRUCAO DE UM CRIOSTATO

Neste capitulo serdo apresentadas algumas propriedades da teoria da criogenia assim
como a descri¢do do processo de desenvolvimento de um criostato que opera na regido

de temperatura compreendida entre 80 ¢ S00K.

2.1 TEORIA DA CRIOGENIA

Um criostato ¢ um dispositivo utilizado para produzir e manter temperaturas
muito baixas quando comparadas com a temperatura ambiente. A producdo de baixas
temperaturas exige que seja levado em conta o controle de uma série de parametros,
como pressao, volume e tipo de isolamento. O estudo desses parametros ¢ feito pela
ciéncia conhecida como criogenia. Em 1892, James Dewar desenvolveu um recipiente
com dupla camada espelhada entre as quais havia vacuo, como mostra a Figura 1. Este

recipiente ¢ conhecido atualmente por Dewar.

=g Vicuo

" Liguidu

ﬁ
Figura 1 — Recipiente desenvolvido por James Dewar em 1892.
O Dewar ¢ um recipiente que minimiza as trocas de calor do meio interno com o

meio externo possibilitando o armazenamento de liquidos com baixa temperatura de

evaporacdo como ¢ caso do nitrogénio liquido. Desde os tempos de Dewar, a
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capacidade de se atingir temperaturas cada vez menores melhorou significativamente

gracas ao desenvolvimento de novas tecnologias do vacuo. A Figura 2 apresenta a

evolucdo temporal da capacidade de atingir temperaturas cada vez menores com relagao

a temperatura ambiente.

Temperature [K]

10° T ' T T "~ T T T T T W
N;I3 and CO (Faraday) o
2 e A n0 =
10°7 -A Mz Us 1®
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Figura 2 — Evolugdo temporal da capacidade de obter baixas temperaturas com
diferentes gases e liquidos [6].

r

Um mecanismo eficiente para refrigeragdo ¢ um criostato que consiste

basicamente em uma camara evacuada para minimizar as trocas de calor entre o meio

interno e o externo, um gas ou liquido refrigerante e um dispositivo de controle de

temperatura.

Uma das condigdes para que sejam atingidas baixas temperaturas ¢ a

minimizagdo das trocas de calor entre a regido interna onde se deseja atingir baixas

temperaturas e a regido externa. Assim, quanto menor a pressao interna melhor serd a
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qualidade do vacuo e menor serd a transferéncia de calor entre as paredes da camara

evacuada.

Para aplicagdes na criogenia, o vacuo € classificado como pré-vacuo, vacuo

médio, alto e ultra-vdcuo como pode ser representado na Figura 3.

Atmospheric { PiPa) x (7.5x107) = P(torr) = P(mm Hg, 0°C)

pressure P(Pa) X (7.5) = P(um Hg, 0°C)
Rough vacuum ]Medium vacuum| High vacuum | Ultrahigh vacuum
10° 10“| 10* [ 102 | 10 | 10° [ 107" 10‘3|10'3 10""|w'*’?‘1o"a 107|107 10'°|10"° Pa
10° 102| 10 | 10° [107'| 1072|1077 10"‘|10‘5 10'°|1o" 10"‘10""10'"’10"‘|10“E| torr
Pumping on
liquid cryogens CRT, X-ray tubes
Smelting processes Photo emission
Vacuum Semiconductor
forming processing
Electron ; :
microscopy Space simulation ———
Degassing furnace Surface studies ——
Thin-film processing —

\ Particle accelerators _—
Vacuum insulation ———

Figura 3 — Classificagdo das pressdes de vacuo nas unidades Pascal e Torr e suas aplicacdes [5].

Na Figura 3, observa-se que um isolamento de vacuo ¢ atingido a 10™ Torr. O
vacuo pode ser realizado por diferentes tipos de bombas de vacuo, dependendo do tipo
de aplicagdo a que se destina o criostato. S3o essas: bomba de compressdo ou de
palhetas rotatorias (bomba mecanica, root, etc), bombas de transferéncia de momentum
(bomba difusora, turbo molecular, etc) e bombas de adsor¢do (criogénicas, idnicas, etc).

A selecdo de qual bomba utilizar ¢ definida de acordo com as seguintes informagoes:

e Pressdo desejada: pressdo minima no interior da camara;
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e Intervalo de pressdo: ¢ aquele que a bomba ¢ capaz de bombear;

e Velocidade de bombeamento: caracteristica de cada bomba de vacuo;

e Pressdo de exaustdo: ¢ a pressao de operacdo da bomba que pode ser de trés
formas: (i) bombeamento a partir da pressdo atmosférica (bombas de vacuo de
compressdo ou rotatdrias); (i) bombeamento a partir de pressdes abaixo da
pressdo atmosférica, isto €, utiliza-se uma bomba de vacuo para realizar um pré-
vacuo (bombas de transferéncia de momentum); (ii1) pressdes muito abaixo da

pressdo atmosférica, vacuo médio a alto (bombas de adsor¢ao).

Nos paragrafos seguintes segue uma descrigdo de uma bomba de vacuo
mecanica de palhetas rotatdrias ¢ uma bomba de vacuo difusora que foram utilizadas

nesse trabalho.

A bomba de vacuo mecénica de palhetas rotatorias ¢ bastante utilizada devido a
sua simplicidade e ao baixo custo de manutencdo, sendo empregada para realizar um
pré-vacuo, isto ¢, em um intervalo de pressdo menor que a pressdo atmosférica e maior
que 10" Torr. O principio de funcionamento de uma bomba de vacuo mecéanica consiste
em um sistema de compressao e expulsdo dos gases através das palhetas, como ilustrado
na Figura 4. No qual o processo 1 consiste na admissao dos gases, 2 isolagdo dos gases
no interior da bomba, 3 na compressdo dos gases e por fim o estagio 4 ¢ realizada a

exaustdo do gas para o meio externo.
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4, Exaustio 3. Compressio

Figura 4 — Estagios de funcionamento de uma bomba mecanica de palhetas. Estagio (1) admisséo, (2)
isolacdo, (3) compressao e (4) exaustdo [7].

A bomba de transferéncia de momentum, bomba difusora, ¢ empregada apos a
realizar um pré-vacuo, isto ¢, a camara a ser bombeada deve estar em uma pressao

inferior a pressdo atmosférica. Na Figura 4, ¢ possivel observar o principio de

funcionamento de uma bomba difusora.
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Vapor Condensado
Retornando para o
Aquecedor

Aquacedor

Fluido da
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Resisténcia
Elétrica

Figura 5 — Principio de funcionamento de uma bomba difusora. [7]
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Na Figura 5, observa-se um esquema de funcionamento de uma bomba difusora
na qual as resisténcias elétricas aquecem o 0leo liquido até transforma-lo em vapor de
6leo, o qual ¢ ejetado com alta velocidade pelos orificios apropriados. Esse vapor de
6leo choca-se com as moléculas aumentando a pressdo sobre as mesmas e direcionando
as para a saida da bomba. Apds chocar-se com as moléculas o vapor de dleo entra em
contato com as serpentinas de refrigeracdo e se condensa e retorna para a parte inferior

da bomba entrando novamente em contato com o aquecedor.

Conforme dito anteriormente, o controle do vacuo do criostato ¢ um parametro
importante para a obtengdo de baixas temperaturas. Além disso, ¢ necessario identificar
quais os possiveis efeitos que podem comprometer o isolamento térmico entre o interior
e o exterior do criostato. O isolamento térmico pode ser quebrado por condugdo,
convecgdo ou radiagdo. Esses trés mecanismos podem estar presentes em um criostato

em operacao e serdo discutidos na proxima se¢ao.

2.2 PROJETO DO CRIOSTATO

A condugdo térmica € um fenomeno fisico de transmissao de calor que ocorre
quando dois corpos com temperaturas diferentes sao colocados em contato gerando
fluxo de energia térmica. Esse fluxo de energia na forma de calor pode ser expresso de

acordo com a eq. (1)

a=k< (1)
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Sendo g o fluxo de calor (W/m?), k é a condutividade térmica do material (W/m-K) e %

a derivada total da temperatura em funcdo da distancia, isto ¢, o gradiente de

temperatura [§].

O processo de transmissao de calor por convecgao consiste no movimento de um
fluido, seja um gas ou liquido, dentro do proprio fluido. Em geral, o movimento dos
fluidos esta relacionado com a densidade dos materiais, exemplo: a dgua a 4°C sofre
uma expansao do seu volume quando aquecida, dessa forma as moléculas com maior
temperatura tem sua densidade diminuida e, assim subira, enquanto a agua fria sofre o

processo inverso formando-se assim as correntes de convecgao.

A transmissdao de calor por irradiagdo ocorre devido a uma parte das ondas
eletromagnéticas que incidem sobre um corpo serem absorvidas e outra parte refletida.

Essa energia absorvida via irradiacdo ¢ transformada em energia térmica.

Os estudos das formas de transmissao de calor aqui descritos foram considerados
para os procedimentos realizados no projeto do criostato de forma a minimizar as trocas
de calor do meio interno com o meio externo e também a condensagdo de vapores no

interior da camara evacuada.

A partir da analise das concepgdes de criogenia, tecnologia do vacuo,
transmissao de calor optou-se por projetar e construir um criostato que pudesse ser
fabricado na propria universidade. Para tanto, iniciou-se uma etapa do desenvolvimento
que atendesse as particularidades que esse projeto exigia, sao essas: 0 comprimento total
nao poderia exceder 6,5 cm devido ao interesse em utilizar o eletroima do Laboratério

de Sensores e Dispositivos (LSD/UNIFEI) e manter a padroniza¢do de conectores

23



adotada pelo laboratorio utilizando conectores BNC. Essas caracteristicas foram
adotadas no projeto e permitiram uma boa compatibilidade entre o criostato e os demais

equipamentos do LSD.

Concomitantemente com o trabalho de projetar o criostato foi realizado um
estudo para a selegdo dos materiais a serem utilizados na constru¢do do mesmo. De
imediato, optou-se por materiais ndo magnéticos para evitar o comprometimento das
medidas que envolvam a presenga de campo magnético, por exemplo, efeito hall e
magnetorresisténcia. Para tanto, foi projetado um cilindro de aluminio de didmetro @ =
15 cm para o corpo e tampa uma vez que o aluminio ¢ um material ndo- magnético e

impede a transferéncia de calor por radiacdo para o interior da camara.

Com relacdo aos parafusos, arruelas e porcas necessarias para constru¢do do
criostato foram utilizadas as de aco inoxidavel e a torneira de cobre (Cu). Utilizando
esses materiais buscou-se minimizar os efeitos magnéticos no criostato, evitando assim

que o mesmo interfira de forma significativa nas medidas com campo magnético.

Apo6s a selegdo dos materiais foram realizados alguns testes preliminares a fim
de averiguar a possibilidade de adaptacdo de um cooler refrigerado a agua, trocando o
liquido de refrigeracao por nitrogénio liquido. A proposta de aproveitar um cooler deve-
se ao eficiente sistema de troca de calor do mesmo. Além do mais, suas dimensoes

reduzidas facilitaram sua inser¢do no interior de uma camara evacuada.

Para realizar o vacuo no interior da camara foi realizado um furo com rosca de

%2> e instalada a torneira de cobre na parte inferior (para ndo comprometer o

24



comprimento total) do criostato permitindo obter pressdes inferiores a 10 Torr,
conforme Figura 12.
De posse dessas informacdes foi realizado uma proje¢do (2D) no software

AutoCAD (AutoDesk, Inc), no intuito de materializar as ideias propostas e corrigir

eventuais erros de projeto. Segue abaixo o projeto das quatro faces do criostato
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4 Mem ————==
Sulco para O-ring |~
Figura 6 — Parte interna da tampa em 2D. Figura 7 — Vista lateral (corpo e tampa do criostato).
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Figura 9 — Vista de tras do criostato com os angulos
de corte e o furo 0,1 cm de raio para o termopar.
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i
i

Figura 8 — Vista lateral do corpo do criostato.

Na Figura 6, observa-se que hd um sulco ou guia para um anel de vedagado

(o-ring), em que se teve o cuidado de projetar a tampa apds uma andlise dos anéis de
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vedacdo disponiveis no mercado para minimizar os custos do projeto. Na Figura 7,
observa-se o criostato por uma vista lateral, na qual pode-se observar os conectores
BNC assim como as dimensdes do corpo e da tampa. Na Figura 8, apresentamos uma
vista lateral, na qual o comprimento projetado para o criostato foi de 5 cm, pois ainda
temos que adicionar as mangueiras para entrada e saida do liquido de refrigeragdo que
contribui com mais 1 cm, totalizando 6 cm. As formas arredondadas foram projetadas a
fim de que o criostato fosse torneado em uma pecga tnica, com objetivo de minimizar as

fugas de vacuo que poderiam eventualmente aparecer em soldas ou emendas.

Com o projeto desenhado foi possivel analisar de forma substancial suas
caracteristicas e verificou-se a necessidade de um furo para um termopar, para que fosse
possivel acompanhar a temperatura proxima do porta amostra. Também foi necessario
inserir resisténcias elétricas, como fonte de calor para controle de temperatura. O
procedimento de controle de temperatura pode ser feito de modo manual ou com um

sistema de automagdo como o PID (Proporcional Integral e Derivada).

Com os desenhos técnicos do criostato e suas respectivas cotas, faltava apenas
elaborar um arquivo com todas as informagdes para que fosse enviado para a oficina
mecanica da UNIFEI juntamente com o material para que o projeto fosse executado. No
entanto, optou-se por explorar um pouco mais os recursos de desenhos
computadorizados para identificar eventuais erros remanescentes € também contribuir
no processo de execucdao. Desse modo, foram feitos desenhos em (3D) com o software

SolidWorks (SolidWorks Corporation), como podemos observar abaixo

26



Sulco do o-ring

BNC

Fechamento da tampa

Figura 10 — Corpo criostato, conectores BNC,

; Figura 11 — Vista lateral do criostato.
sulco do o-ring.

Torneira para Vacuo

Figura 12 — Vista lateral obliqua do criostato.
Oberva-se a posi¢do da torneira para vacuo.
Figura 13 — Vista de tras do criostato. Observa-se
dois pequenos furos utilizado para os fios rigidos
para aquecer as resisténcias elétricas.

Na Figura 10, ¢ possivel observar uma alteragdo do projeto que inicialmente
tinha quatro furos para fechamento da tampa e passou para oito furos com objetivo de
melhorar o fechamento da tampa. Além disso, ¢ possivel observar os seis furos para os
conectores BNC. Na Figura 11, observam-se os furos para os conectores BNC. Na

Figura 12, observamos na tampa os furos que serdo utilizados pelas mangueiras de

nitrogénio liquido. O porta amostra sera acoplado na parte interior da tampa, ja o furo
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maior na parte de baixo do criostato sera utilizado para inserir uma torneira para realizar
vacuo.

Por fim, foram enviados os projetos impressos ¢ uma midia digital com os
arquivos referentes ao projeto para a oficina mecanica da UNIFEIL As Figuras 14 — 17

apresentam o criostato produzido antes da montagem dos elementos internos.

Figura 14 — Vista superior do criostato. Figura 15 — Criostato aberto, tampa do lado
esquerdo e corpo do lado direito.

Figura 16 — Vista lateral, observa-se trés furos para  Figura 17 — Vista de tras do criostato. Do lado
conectores BNC. esquerdo os dois furos para os fios da resisténcia

elétrica, do lado direito o furo para o termopar.

Com a estrutura do criostato pronta, corpo e tampa, iniciou-se o processo de
montagem do mesmo, pois o objetivo principal nesse momento era realizar testes com o

vacuo, para identificar as possiveis fugas de vacuo. Assim, foi inserido a torneira,
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conectores BNC, termopar, fios rigidos de 2 mm? para resisténcia elétrica e o porta
amostra (cooler). As medidas de fuga de vacuo foram realizadas no Instituto de Fisica
da Universidade de Sao Paulo (USP-SP) através da colaboragdo com o professor Valmir
Chita que dispde de bombas de vacuo além do acesso ao nitrogénio. Na USP foi
possivel identificar pontos de fuga de vacuo e discutiram-se diversas formas de como
sanar tais problemas. Desse modo, foram realizados os procedimentos necessarios para
evitar a fuga de vacuo para entdo realizar uma nova avaliacdo da qualidade do véacuo e
resultou em uma pressio de vacuo de 5x107 Torr. Esse resultado, embora esteja longe
dos 107 Torr indicados para uma isolagio térmica, foi considerado satisfatorio para uma
reduzida troca de calor e a eliminacdo dos efeitos de condensacdo de vapores de dgua.
De fato, como serd apresentado, esse vacuo ja nos permitiu obter temperaturas bem
mais baixas que aquelas atingidas apenas utilizando o cooler como veremos adiante.
Nas Figuras 18-20 observa-se o produto final dessa constru¢do e algumas

observagdes pertinentes:
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Figura 18 — Criostato aberto. Observa-se na tampa
4 resisténcias de 10W.

Figura 19 — Parte interna do corpo do criostato. Do

lado esquerdo o fio do termopar, do lado direito as

conexdes para aquecer as resisténcias. No interior
os fios para os contatos na amostra ¢ 0 BNC.

Figura 20 — Vista de tras dos seis conectores BNC.

Na Figura 18, pode se observar o o-ring para vedacao da tampa, o fio de termopar
a direita e dois conectores brancos do lado esquerdo referentes a alimentacdo das
resisténcias. E possivel observar na Figura 20 conectores BNC e a torneira para conexao

da bomba de vacuo.

A vedacdo possui alguns pontos com maior vulnerabilidade, como: sistema de
abertura (tampa), soldas e as conexdes. Entretanto, realizam-se diversos procedimentos

para sanar tais problemas, utilizando o-rings e cola epoxy.

Em geral, a vedagdo a vacuo ¢ desenvolvida a partir de anéis de vedagao (o-ring)

disponiveis comercialmente, pois sao relativamente baratos, rapido de serem instalados
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e confidveis. As vedagdes com componentes emborrachados, em geral sdo frageis, mas
os mesmos se adaptam facilmente aos metais. De posse dessas informagdes, o design do
criostato foi desenvolvido a partir de um consulta de o-ring disponiveis comercialmente
que melhor atendesse a nossa necessidade. Desse modo, optamos por trabalhar com um
o-ring de borracha, com um formato circular e 55 mm de raio, pois esse foi o que

melhor se adaptou as dimensdes desejadas para o criostato.
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Figura 21 — Expansdo térmica de alguns materiais em fungdo da temperatura [5].

De acordo com a Figura 21, observa-se que a variagdo da temperatura em colas
Epoxy resulta em uma expansao térmica da mesma (AL/L) e, consequentemente, essa
expansdo pode resultar em fugas de vacuo significantes, entretanto, optou-se por uma
cola Epoxy devido a resisténcia mecanica e a sua durabilidade. Os problemas cronicos
de fuga de véacuo foram solucionados com a inser¢do de o-rings nos conectores BNC e

na tampa.
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Por fim, também foi utilizada uma graxa de vécuo, ou seja, uma graxa de
silicone com alta viscosidade e baixa taxa de evaporacdo para aplicacdes em alto véacuo.
Tal graxa foi utilizada para vedagdo da tampa, sendo adicionada no mesmo sulco que o
o-ring da tampa. Também se utilizou dessa graxa para minimizar os problemas de fuga

de vacuo nos conectores BNC.

Capitulo 3

REGIMES DE CONDUCAO ELETRICA EM
AMOSTRAS SEMI-ISOLANTES

Neste capitulo vamos abordar as principais caracteristicas dos diferentes regimes de
condugdo que um semicondutor pode apresentar e estudar como o comportamento da

conducdo elétrica € alterado com a densidade de estados.

3.1 CONDUTIVIDADE ELETRICA E EFEITO HALL

O desenvolvimento de novos dispositivos eletronicos esta associado ao
conhecimento da estrutura eletronica de bandas dos materiais, que podem ser
classificados quanto a capacidade de transporte de carga elétrica, como: condutores,
isolantes e semicondutores. Os materiais condutores (metalicos) sdo conhecidos pela

boa condutividade elétrica, pois apresentam uma abundancia de estados eletronicos
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disponiveis e requerem pouca energia para a transi¢ao para um estado proximo [8]. Para
os metais, a ultima banda a conter elétrons fica parcialmente preenchida. Ja para os
materiais semicondutores existe uma banda totalmente preenchida para 7 = 0 K onde
existe um pequeno gap de energia para a proxima banda desocupada fazendo com que
certa energia seja necessaria para que haja a excitagdo de um portador de uma banda de
energia para outra. No caso dos materiais isolantes o valor do gap de energia ¢ bastante
elevado em compara¢ao com gap de energia dos semicondutores, fazendo com que a
energia necessaria para que haja promocao de portadores de uma banda para outra seja
muito elevada.

A medida da dificuldade de transporte de carga nos diferentes regimes de

condugdo pode ser representada pela resisténcia elétrica (R), sendo obtida de forma
direta aplicando uma diferenca de potencial (U) entre as extremidades de um material e

medindo a corrente elétrica (/). Esse calculo pode ser realizado através da primeira lei

de Ohm, representada por:

U=RI (2)

Uma caracteristica mais ampla da dificuldade de transporte de carga ¢ a

resistividade p:

p=— (3)

onde R representa a resisténcia elétrica, A4 area de seccdo transversal e / o comprimento

da amostra. A resistividade ¢ uma informagdo mais ampla do material, pois apresenta a
caracteristica da dificuldade do transporte de carga por unidade de distancia, isto €, dois
materiais com a mesma resistividade (p) podem ter resisténcias (R) distintas

dependendo das dimensdes das amostras.
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Outra variavel da primeira lei de Ohm, a corrente elétrica (), ¢ abordada na
fisica dos dispositivos semicondutores analisando a densidade de corrente (J), pois a
mesma considera o campo elétrico (¢) aplicado sobre a amostra e também a
condutividade elétrica do material (6) que ¢ uma fun¢do da concentragdo de portadores
majoritarios. Desse modo, a densidade de corrente ¢ uma medida particular de cada

portador de carga, sendo denominado J,, a densidade de corrente devido aos elétrons e

], a densidade de corrente devido aos buracos ou portadores de carga positiva.

. =0, o, =nlely, 4)

I, =0, a, =plely, (5)

A mobilidade dos portadores (u) ¢ capacidade de um portador de se deslocar na

presenga de um campo elétrico (g), sendo que para os elétrons a mobilidade ¢

representada por i, ¢ para os buracos u,,. Esse parametro esta relacionado com o tempo

livre médio (), isto €, o tempo médio entre duas colisdes dos portadores na rede
cristalina. Esses portadores podem ser elétrons ou buracos e 7, € 7, 0s respectivos
tempos livres médios. A mobilidade para elétrons e buracos, respectivamente, ¢ dada

por:

, = i:—: (6)
= )
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As concentragdes de portadores, sejam elétrons (#) ou buracos (p), pode ser

encontradas utilizando a técnica de caracterizacdo elétrica por efeito Hall. Essa técnica
utiliza o efeito Hall na qual ¢ aplicado um campo magnético (B) na direcdo Z ¢ uma

corrente elétrica (/) na direcdo X, de acordo com a Figura 22:

wol

Figura 22 — Representacgdo das dire¢des de aplicacdo do campo magnético (B) e
da corrente elétrica sobre uma amostra.

A aplicacdo de um campo magnético e uma corrente elétrica nas dire¢cdes informadas
resulta na geracdo de uma diferenga de potencial chamada de tensdo Hall (V) e uma
resisténcia Hall (Ry) perpendicular ao campo magnético e a corrente, e sao calculados

da seguinte maneira:

iB

Vo = ®)

ned

Sendo 7 a concentragdo de portadores (no caso elétrons), i a corrente elétrica aplicada, B
0 campo magnético, e carga do elétron, V' a tensdo Hall e d a espessura da amostra.
Com este experimento € possivel calcular a concentragdo de portadores na amostra, no
entanto, como veremos adiante, ¢ possivel obter parametros de transporte como a

energia de ativacdo (energia necessaria para “saltos” eletronicos entre estados) de uma
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amostra através da medida da resistividade sem a necessidade de calcular a

concentra¢do de portadores.

3.2 BANDAS DE IMPUREZAS

Para analisar os regimes de condu¢do de forma mais detalhada, ¢ preciso uma
discussdao acerca da densidade de estados em um material, sendo essa diretamente
afetada pela presenga de defeitos na rede cristalina. Esses defeitos podem ter vérias
fontes como, por exemplo, distor¢des na rede, que podem ser causadas pela adigdo ou
auséncia de atomos durante o processo de dopagem de um semicondutor, ou
simplesmente por quebra de estequiometria. As concentragdes destes defeitos podem ser
controladas a fim de propiciar a escolha do carater da condug¢ao, seja 0 mesmo um semi-
isolante ou semicondutor. Este controle estd associado com a troca de portadores de
carga com as bandas de estados de energia existentes no gap do material devido a um
defeito. Sdo trés as formas de interacdo: doacdo, aceitacdo e captura. A doacdo de
elétrons para a banda de condugdo ¢ devida a defeitos com maior valéncia que aquela do
sitio da rede que ocupe enquanto que a aceitagdo ¢ devida a defeitos com menor
valéncia que aquela do sitio da rede que ocupe. J& a captura, que nao deve ser
confundida com a aceitagdo, ¢ associada com a existéncia de niveis de energia
chamados profundos, isto ¢, distantes das energias do topo da banda de valéncia e de
fundo da banda de conducdo de um semicondutor em energia varias vezes a energia
térmica dada por kz7. Para esses defeitos a distribui¢do de Fermi [9] de elétrons ou
buracos fica basicamente confinada aos estados de energias dos defeitos, como ocorre

no semi-isolante estudado nesta dissertagdo (GaAs com niveis profundos de defeitos),
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no qual o sitio do galio ¢ ocupado com atomos de arsénio, criando antisitios de arsénio

na rede.

Um terceiro tipo de banda de energia, a banda de impurezas, ¢ formado em um
material quando a densidade de defeitos ¢ tal que haja superposicdo espacial das
funcdes de onda de estados eletronicos de impurezas individuais. Essa banda de
impurezas ¢ localizada no interior do gap de energia e pode alterar significativamente as

propriedades elétricas do material [3], [4].

Na presenca de uma banda de impurezas, trés mecanismos de conducao podem
estar presentes. Sao eles: (1) condugao por ativacao da banda de impurezas para a banda
de valéncia ou condugdo, (ii) conducao na banda de impurezas por saltos (hopping) para
os primeiros vizinhos (NNH), (iii) condu¢ao na banda de impurezas por salto de alcance
variavel (VRH). Em algumas situagcdes o material ndo apresenta um regime de
conducdo predominante, o que podemos inferir que o mesmo encontra-se em um
processo de transicdo, por exemplo, da conducdo por bandas para hopping,

caracterizando uma condu¢ao mista.

Em altas temperaturas os semicondutores intrinsecos (ndo dopados) apresentam
uma conducgdo elétrica devido & promoc¢ao de portadores da banda de valéncia (BV)
para a banda de conducdo (BC). O gap de energia entre BC e a BV esté relacionado

com a temperatura e a densidade de portadores, sejam eles buracos (p) ou elétrons ()

de acordo com a equacao [10]

E

n=p= (2 Jriamp gT) exp( — ) )

sn®ht ZkpT
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sendo E, energia do gap, kg constante de Bolztamn, T a temperatura, m, € 7, massa

do elétron e do buraco respectivamente ¢ h = h/2n sendo % a constante de Planck.

Devido ao valor de E,2 a concentragdo de portadores diminui significativamente
quanto menor for a temperatura e, em temperaturas suficientemente pequenas, essa
excitacdo se torna menos significativa que as condugdes devido a uma banda de

impurezas quando esta for presente.

A excitacdo térmica provoca a promocao de portadores da BV para a BC,
gerando pares elétron/buraco, sendo que a presenca de fonons € um fator importante na
caracterizacdo elétrica dos semi-isolantes, pois quando as excitagdes térmicas ndo sdo
capazes de promover elétrons da BV para BC, a conducdo passa ocorrer devido a
presenca de uma faixa estreita de impureza proxima ao nivel de Fermi, como veremos
adiante. Para estudar os regimes de conducdo presentes em semi-isolantes ¢ necessario
realizar medidas em diferentes faixas de temperaturas, por exemplo: na Figura 23 que
representa o logaritmo da resistividade de um semicondutor extrinseco em fungdo do
inverso da temperatura (I"") é possivel observar o comportamento geral da resistividade
em fun¢do da temperatura, no qual A representa uma condugdo intrinseca ¢ B — D

condugao extrinseca.
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A B C D 7!

Figura 23 — Esquema da dependéncia da resistividade de um semicondutor extrinseco em funcdo da
temperatura. (A) Condugdo intrinseca, (B) Saturagdo da conducdo por impurezas, (C) Faixa resfriamento,
(D) Condugao por hopping [10].

Em A — condugdo intrinseca, que ¢ uma conducao devido a forte dependéncia de
excitacdo de pares elétron-buraco e interagdes com fonons (vibragdo da rede cristalina
proveniente de uma excitagdo térmica) que pode ser observada pela inclinacdo do

grafico na faixa A.

Em B — Saturac¢do da condugdo por impurezas ocorre quando a energia de
ionizagdo das impurezas ¢ muito menor que a FE, entdo todas as impurezas sdo

ionizadas e a concentragao de portadores na banda ¢ independente da temperatura.

Em C — Faixa de resfriamento a resistividade elétrica ¢ dependente da

temperatura devido a diminuicao rapida de portadores livres na banda.

Em D - Condugdo por Hopping apresenta-se quando a condugdo ¢ uma
contribuicao das impurezas sem qualquer contribuicdo dos portadores da banda, sendo

que a condugdo apresenta uma baixa mobilidade.

Um exemplo de um semicondutor que apresenta as etapas descritas acima ¢ o
.. . ~ 15,3 .
Germanio (Ge), tipo n, com a concentragdo de doadores Np = 10 “"cm™, como descrita n

Tabela 1
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Tabela 1- Exemplo do Ge, itens A, B, C ¢ D referem-se

aos intervalos denominas na Figura 23.

Item Faixa de Temperatura (K)

A T > 400K

B 50K <T <400K
C 7K <T < 50K
D T=7K

3.3 CONDUCAO POR BANDAS

O regime de condugdo por bandas, por exemplo, em um semicondutor
intrinseco, ocorre promocao de elétrons da BV para a BC gerando pares elétron-buraco.
E na BC hd um grande niimero estados desocupados para os quais os elétrons que foram
excitados da BV para BC possam se transferir. A Figura 24 representa

esquematicamente a excitagao de portadores da BV para BC.
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Figura 24 — Excitacdo de portadores da BV para BC, geracdo de
pares elétron-buraco.

No caso de um material dopado com impurezas doadoras (tipo n), exemplo
GaAs com excesso de As, o nivel de energia da impureza encontra-se proximo ao fundo
da BC e o elétron pode ser ionizado (excitacdo térmica) para a BC da rede, como esta

representado na Figura 25.

BANDA DE CONDUGAOQ

o (o
3

BCXS) © -
gap ®
BANDA DE VALENCIA

T>0K

Figura 25 - Excitacdo de elétrons da banda de impurezas doadoras para BC.
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Enquanto que semicondutores dopados com impurezas aceitadoras (tipo p) sdo
capazes de aceitar elétrons provenientes da BV, gerando um buraco na BV. A banda de
impurezas aceitadoras localiza-se proximo do topo da BV e os semicondutores que tem
o transporte eletronico definido por buracos sdo denominados semicondutores tipo p. O
esquema de ionizacgao dos elétrons da BV para banda de impurezas esta representada na

Figura 26.

BANDA DE CONDUCAQ

e &6 e ®
&7 e

Er

cuE
BANDA DE VALENCIA
T>0K

Figura 26 - Excitacao de elétrons da BV para banda de impurezas.

Para semicondutores extrinsecos nos quais ocorre a excitacao de um elétron da
banda de impureza para a BC (tipo n) ou a excitagdo de portadores da BV para a banda
de impurezas (tipo p), o mecanismo de conduc¢dao por bandas pode ser ilustrado na

Figura 27 item I, em uma regido de estados estendidos (elétron livre).
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< mobilidade

Estados Localizados

Figura 27 — Mecanismos de condugdo: (I) portador ¢ excitado acima do limite de mobilidade, (IT)
portador salta para o vizinho mais proximo (NNH) e (IIT) o portador salta para o nivel mais préximo em
energia (VRH).

Para analisar quantitativamente o regime de condug@o por bandas em fun¢ao da
temperatura ¢ preciso analisar a eq. (10) que representa a resistividade em funcdo da

temperatura de um semicondutor extrinseco do tipo n.
p = poexp BT (10)
Sendo p a resistividade do material, E. menor nivel de energia da BC, E; energia
de Fermi, k5 constante de Boltzmann e 7' ¢ a temperatura. Esse modelo de condugdo por
bandas, cuja resistividade p na eq. (10) ¢ fungdo de (k 53")'1 ¢ descrita pelo modelo de

Arrhenius [11].

Em suma, o regime de condugdo por bandas ocorre a temperaturas acima de 0K
devido a necessidade de excitacdo de portadores da BV para BC. Aplicando um campo
elétrico externo a uma amostra semicondutora com 7" > 0K ¢ possivel realizar uma
medida direta da corrente elétrica e, conseguintemente, calcular a resisténcia (R) e a

resistividade elétrica (p).
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3.4 CONDUCAO POR HOPPING — NNH (NEAREST NEIGHBOR HOPPING)

A conducao por hopping ou por impurezas pode ser caracterizada de acordo com
a natureza da impureza, seja ela doadora ou aceitadora. Em temperaturas
suficientemente baixas a excitacdo térmica nao ¢ suficiente para promover portadores da
BV para a banda de impurezas, e desse modo, o regime de condugdo elétrica ocorre

estritamente na banda de impurezas na presenca de um campo elétrico externo.

Na Figura 27 item II, observamos o regime de condu¢do por hopping de primeiros
vizinhos que consiste em uma condugao elétrica na qual os portadores abaixo da Er sdo
excitados para um estado de maior energia acima da Er, porém inferiores a energia da

banda de condugdo. A energia necessaria para o salto ¢ inferior a energia do gap.

A condugdo por hopping de primeiros vizinhos também ¢ descrita pelo modelo de

Arrhenius [11], na qual a resistividade ¢ fungdo de (k IE?T)'l.
p = pyexpFeT (11)
Na eq. (11), € é uma energia definida para o salto de um elétron de um estado

localizado na banda de impurezas para outro estado também localizado mais proximo.

3.5 CONDUCAO POR HOPPING - VRH (VARIABLE RANGE HOPPING)

No regime de conducdo por hopping de alcance variavel devemos considerar que
sO sistemas com estados eletronicos na energia de Fermi s@o localizados e a conducao ¢
realizada por hopping direto, isto ¢, de um sitio na banda de impurezas para outro

também na banda de impurezas (Figura 27 item III). Esses sitios ndo necessariamente
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devem estar proximos espacialmente, mas devem ter estados de energia com valores
aproximados. Esse tipo de conducdo ocorre quando a temperatura ¢ suficientemente
pequena (kzT<Ag) e que a taxa de tunelamento e a densidade de estados localizados sdao
altos o suficiente para que o processo de hopping direto seja predominante [12].

O calculo da resistividade de uma amostra que apresenta conducao por hopping
podem ser realizados utilizando um modelo de rede aleatéria no qual os portadores

estao ligados por resisténcias elétricas [13].

Figura 28 — Rede de resisténcias elétricas R;; proposta por Miller e Abrahams. [13]

Na Figura 28, observam-se dois sitios eletronicos (i e j) e a “dificuldade” para
um “salto” de um portador no sitio i para j € representado por uma resisténcia elétrica
Rj;, A resistividade da amostra ¢ calculada a partir da resisténcia Rij encontrada por

Miller e Abrahams [10]:

R; = RY X exp(¢;) (12)
__ Ny o i
§ij = g KoT (13)
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O raio de Bohr da fun¢do de onda localizada esta representada na eq. (13) por a,
enquanto £;; ¢ a energia requerida para o “salto” do sitio i para j que pode ser calculado

pela equacdo

(I — 5| + 15 — =l + |g; — ) (14)

B3| =

Na eq. (14), £, &; e ¢ representam a energia do nivel no sitio 4, sitio j ¢ o nivel

da energia de Fermi respectivamente.

Na eq. (13), podemos analisar a contribui¢cdo do expoente da eq. (12), &, > em
~ . El i
funcdo da temperatura. Em baixas temperaturas, o termo J;J(E:,atpresenta uma

contribui¢do maior para a condutividade elétrica na amostra, sendo que ¢; serd menor
quanto mais proximo estiverem os sitios eletronicos i e j do nivel de Fermi. Enquanto

i, .. .
que em altas temperaturas o termo '/, o se torna pouco significativo sendo que a
" g

condutividade das amostras ¢ devido a uma superposi¢do de func¢des de ondas dos sitios
iej.

Para anélise de um regime de condugdo elétrica de hopping de alcance variavel

. . Ei: | ..

(VRH) devemos considerar que para baixas temperaturas o fator [ksT deve permitir

apenas valores muito baixos de energia que podem contribuir para a condugdo. Para

tanto, os niveis de energia &; ¢ g; devem ser proximos o nivel de Fermi, como ilustrado

na Figura 29:
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Figura 29 — Banda de impurezas ¢ a distribuigdo da densidade de estados ocupados [10].

Considerando a distribuicdo dos estados que contribuem para a conducao estdo

em uma estreita faixa de energia proximos ao nivel de Fermi, temos que:

le; —&pl < (15)
A concentragdo de portadores ¢ dada por:

N(g,) = 2g(sp)s, (16)

Com referéncia a eq. (12) podemos calcular a resistividade das amostras entre

. e . _ _1 L
dois estados distintos na banda de impurezas, substituindo 7;; = [N(g,)]” /2 a tipica

separagdo entre dois estados, e de acordo com a eq. (11) e eq. (13), 5;; = &, [10].

1 Eqg )
= B V== 17
P = Po€XP (Lgc:s;i:»zof-'sa T {17

O primeiro termo do expoente da eq. (17) refere-se a superposicao de fungdes de

ondas (overlap), como ja foi mencionado, ¢ o segundo termo ¢ devido a ativagdo
térmica. Desse modo, hd uma competicdo entre a condug¢do devido ao overlap e a

ativacdo térmica e o valor minimo para gy que estd presente nos dois termos é:
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Py nBf
(kgT) ‘4

£, =5(T) = el

(18)

Substituindo a eq. (18) na eq. (17), obtemos a Lei de Mott para a condugdo do

tipo VRH, como segue abaixo:

Eay
p = prexp'T (19)
R
o= —or 20)

Por fim, ¢ possivel também analisar a estimativa do “salto” baseando na eq. (16)

e (18), sabendo que a distincia média entre os sitios ¢ de r,; = [N (so)]“I-"'rE.
T\ /4
T¥ a (?) (21)

Em suma, o alcance do “salto” ¢ inversamente proporcional a temperatura e,
conseguintemente, quanto menor a temperatura maior sera r. No entanto, esse raciocinio
esta relacionado com o fendmeno quantico de tunelamento, exemplo: uma particula em
um poco com energia inferior (V) menor que a altura do poco (E), classicamente essa
particula seria refletida, no entanto, quanticamente essa particula pode ser refletida ou
transmitida e podemos calcular as probabilidade de que isso ocorra resolvendo um

problema de pogo quadratico infinito através da Equacdo de Schrodinger.

De um modo geral apresentamos um esquema que ilustra o comportamento dos
portadores na banda de impurezas na Figura 27 item III, sendo que o regime de
conducdo de Variable Range Hopping consiste em saltos de alcances variados, sendo

que a temperatura exerce forte influéncia neste processo.
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Assim, os temas apresentados nesse capitulo serdo importantes para analisarmos
e identificarmos os regimes de conducdo em amostras semi-isolantes que serdo tratadas

nos capitulos subsequentes.

Capitulo 4

MATERIAIS E METODOS

Nesse capitulo, serdo apresentadas as caracteristicas dos materiais utilizados assim
como o desenvolvimento das condi¢cdes necessarias para realizacdo das medidas,
objetivando minimizar os indesejaveis efeitos de ruido nas medidas, através de um
processo de automacgdo do sistema de medidas no LSD e por fim sera abordada a

metodologia de pesquisa adotada.

A caracterizagdo elétrica e a identificagdo dos diferentes regimes de condugao
em amostras semi-isolantes, contou com a colaboragao do professor Dr. Alfredo Gontijo
de Oliveira do Departamento de Fisica da Universidade Federal de Minas Gerais
(UFMG) que forneceu uma amostra de GaAs com temperatura de crescimento 7g =
215°C denominada de BH-9816. Essa amostra foi crescida através do método
Molecular Beam Epitaxy (Epitaxia por feixe molecular) em um equipamento

RIBER2300 MBE na face (1 0 0) com espessura de 2,38 um. O processo de
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crescimento de amostras por epitaxiais (epi = sobre + taxis = arranjo) consiste em um
substrato utilizado como matriz para o material a ser depositado. Na Figura 30, estdo
representadas as partes de um MBE, como: uma camara de carregamento, uma camara
de preparacdo e uma camara crescimento. As camaras de carregamento e preparagao sao
conectadas por valvulas de alto vacuo, sendo essa uma condigdo necessaria para que nao

haja quebra do alto vadcuo na camara de crescimento.

2080 mm

Cimara de carvregamento
Camara de preparacio

Cémara de crescimento

Figura 30 — Esquema de funcionamento do um MBE [14].

A partir da amostra 7, = 215 °C foi realizado o processo de clivagem de seis
amostras com dimensodes aproximadas de 4x2 mm, para realizar um tratamento térmico
adequado nessas amostras com intuito de observar os efeitos provocados na densidade

de estados, e conseguintemente, na energia de ativacao (4e).
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Antes do recozimento das amostras, foi realizado um procedimento de limpeza
das superficies. Para isso, inseriram-se as amostras em béquer com acetona
(CH3(CO)CHj3) para remover a sujeira da superficie da amostra. Em seguida foi
colocado em um béquer com metanol (CH3OH) para remover a acetona e finalmente em
um béquer com agua (H,0O) para remover o metanol. Em todos os processos as amostras

permaneciam durante cinco minutos imersos em cada liquido.

Com relagdo ao recozimento das amostras, alguns artigos publicados em revistas
cientificas especializadas em semicondutores indicam que o processo de recozimento
altera significativamente os valores da concentragdo de portadores a cada incremento de
50°C na temperatura de recozimento no GaAs [2,4,15] Entretanto para pedacos da
amostra BH-9816 com temperatura de crescimento (7y) 215°C, foram realizados
recozimentos com temperaturas: 7, = 350, 400, 450, 500 e 550°C. Dessa forma,
denominaram-se as amostras como, 7, =215°C a amostra sem qualquer tratamento
térmico, T, = 350°C, T,=400°C, T, =450°C, T,=500°C e T, = 550°C as amostras com
recozimento e temperatura de recozimento de 350, 400, 450, 500 e 550 °C

respectivamente.

Para a realizacdo do tratamento térmico utilizou-se um forno elétrico, modelo
FT-1100R da FORTELAB (Industria de Fornos Elétricos para pesquisa) com
temperatura maxima de 1100°C. Para tanto, foi adotado uma rota padrdo para os
procedimentos de recozimento das amostras. Essa consistia em elevar a temperatura do
forno em um intervalo minimo de tempo até atingir a temperatura de recozimento (7,) e
mantendo essa temperatura constante por um periodo de 30 minutos e posteriormente

um resfriamento rapido.
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O controle de temperatura do forno foi realizado através de uma interface serial
entre o forno e um computador utilizando um sistema de controle PID (Proporcional

Integral e Derivada).

Para realizar o recozimento de acordo com as caracteristicas de aquecimento e
resfriamento, foram feitos testes para estabelecer uma rotina de aquecimento que
propiciasse o menor intervalo de tempo possivel para que a temperatura de recozimento
fosse atingida. Apos estes procedimentos foi realizado o recozimento e os graficos de

aquecimento obtido através do software do forno estao apresentados no Anexo .

Com as amostras devidamente recozidas montaram-se os contatos elétricos para
verificar o comportamento da resistividade (p) em fun¢do da temperatura (T) dessas
amostras.  Para tanto, foram realizadas soldas de Indio (In) devido a boa
compatibilidade com amostras de GaAs permitindo assim um contato 6hmico e também
devido a sua temperatura de fusdao (Ty = 156.58°C) ser inferior a temperatura de
crescimento das amostras. Desse modo, foram feitos dois contatos elétricos nas

extremidades das amostras como mostra a Figura 31:

Figura 31- Amostra de GaAs, Tg=215°C sobre uma folha milimétrica que foi utilizada medir as
dimensdes da amostra.
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Para calcular a resistividade (p) de cada amostra foram medidas as dimensodes
entre os contatos das amostras através de fotografias, no qual foi utilizado um software
(Paint) para medir as dimensdes das amostras em pixels e com o auxilio da folha
milimetrada foi possivel encontrar uma relacdo entre pixels e milimetros e desse modo

converter a unidade de pixels para milimetros.

Com a obtengdo das dimensdes e com a espessura das amostras, 2,38um,
calculou-se a resistividade (p) do material em todo intervalo de temperatura, como

exemplificado na eq. (22), abaixo

o

R= (22)

B |

Para a aplicagdo de tensdo e leitura de corrente nas amostras, utilizou-se uma
fonte Keithley 2400. As conexdes entre as amostras € os equipamentos de medigdes
foram feitas com fio esmaltado com diametro de 0,26 mm do tipo AWG 30 [16]. Optou-
se por escolher o fio com o menor diametro disponivel no LSD para evitar problemas de
natureza mecanica durante as medidas, por exemplo, a geracdo de folgas entre o fio e a

solda proporcionando um ruido suficiente para comprometer as medidas.

A caracterizagdo elétrica foi realizada em duas etapas: baixas temperaturas (20-
300K) e altas temperaturas (300-500K). As medi¢des na faixa de altas temperaturas
foram realizadas no proprio LSD enquanto que as medi¢cdes de baixas temperaturas
foram realizadas no Instituto de Fisica da Universidade de Sao Paulo (USP-SP). Segue
abaixo a descricdo dos métodos utilizados para a realizacdo das medigdes de baixas e

altas temperaturas.
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4.1 MEDICOES A ALTAS TEMPERATURAS

Para as medigdes de altas temperaturas foi utilizado o forno FT-1100R da
FORTELAB (também utilizado no recozimento) para aquecimento das amostras. Para
tanto, foram feitas placas de circuito impresso para facilitar os contatos entre a amostra
e o forno e também para servir de porta amostra. Para caracterizagdo elétrica aplicou-se
uma tensdo de 5V (DC) e foi medido a corrente com uma fonte Keithley 2400. Para
realizar as medigdes de forma segura optou-se por desenvolver um sistema de controle e
automagdo para a fonte Keithley 2400 e do multimetro 2100 (para leitura da
temperatura) através do software LabView da National Instruments (programa descrito

no Anexo II).

Nessa etapa do processo foi realizada uma nova série de testes com o forno com
intuito de encontrar um taxa de aquecimento na qual a temperatura préoxima da amostra
acompanhasse a temperatura proxima da resisténcia do forno, evitando assim gradientes
de temperatura no forno. Contudo, obtiveram-se os melhores resultados optando por

uma taxa de aquecimento de 1°C/minuto.

Em suma, as amostras foram medidas com uma taxa de aquecimento do forno de
1°C/minuto, de 300K a 500K, aplicando um tensdo de 5V (DC) e obtendo a leitura da

corrente (Keithley 2400) e temperatura (multimetro e termopar tipo K).

4.2 MEDICOES A BAIXAS TEMPERATURAS

As medidas a baixas temperaturas (20-300K) foram realizadas na USP,
conforme dito anteriormente, utilizou-se um circuito fechado com géas Hélio (He) para

resfriamento do criostato. No entanto, esse sistema ndo permitiu chegar a temperaturas
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mais baixas com grande frequéncia, mesmo que em algumas vezes fosse possivel atingir
temperaturas de até 10K. Desse modo, reduziu-se a faixa de medida com intuito de
garantir que todas as amostras fossem caracterizadas com a mesma faixa de

temperatura, isto ¢, 20K a 300K.

Na USP, para caracterizagdo elétrica aplicamos uma tensdo de 5V (DC) com
uma fonte Keithley 237 e foi medido a corrente com uma Keithley 2100. Os aparelhos
também sdo controlados por um software construido sobre a plataforma DOS (Disk
Operating System), tal programa permitia acompanhar a evolucdo das medidas em

tempo real.

Assim, as medidas foram realizadas aplicando um tensao de 5V (DC) e
efetuando a leitura da corrente elétrica por intermédio de um software. As medigdes
foram realizadas esfriando a amostra até 20K e posteriormente aquecendo-as a uma taxa

constante de 1°C/min.

Com as medigdes de baixas (20-320K) e altas temperaturas (320-500K) ¢
possivel investigar as propriedades elétricas, e identificar os regimes de condugdo

predominantes em cada faixa de temperatura.

A metodologia para identificar os regimes de conducao baseia-se nos modelos
tedricos discutidos no Capitulo 3. Para tanto, analisaremos o procedimento de
identificacdo do regime de condugdo elétrica através do célculo da energia de ativagdo
diferencial (DAE). A fim de ilustrar os procedimentos para obtencao das energias de
ativacao diferenciais (DAE) tomaremos como exemplo os passos para utilizados para o

regime de condugdo de alcance variavel:
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1
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1y
O parametro de hopping T 8"‘ pode ser calculado a partir de uma regressao

linear (Y = A + B*X)) da eq. (24), segue abaixo os procedimentos:

1_."4 3

1y ,
In(e,) = In(Z Kz T g *) + In /%)

In(e,) =Y

i,
InGKsT /%) =4 (24)
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In(T%) =B

1
Resolvendo a eq. (24) a fim de encontrarmos T D’" em fungdo de A, temos:

.
T == (25)

1y
Para os regimes de VRH ¢€ possivel a partir do termo T * que ¢ uma medida

indireta obter a densidade de portadores participantes da conducdo por impurezas. De

acordo com Mansfield [17] podemos calcular Ny com a seguinte expressao:

49

(26)

0 kgN,a®

= 27)

KBTDEE

o
|

Na eq. (28), 5 ¢é o parametro de percolagdo que assume o valor 49 para o GaAs
[4], kg constante de Boltzman, a € o raio da fung¢do de onda que é estimado a 4 A [18] €

Ny a densidade de estados.

N, = () 7 28)

A densidade de estados ativados para conducdo por hopping (N,) pode ser

calculada através da eq.(28), sendo e a carga do elétron e k a constante dielétrica do

meio Kk = 12,9%€.
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Em linhas gerais, por meio da representagdo grafica da energia de ativagdo
diferencial (DAE) em fungdo da temperatura ¢ possivel identificar os regimes de
condug¢do presentes em cada regido de temperatura. E, aplicando a escala logaritmica, ¢
possivel identificar o regime VRH a partir da inclinagdo da reta log(DAE) x log(K) e,

por fim, calcular o pardmetro de hopping T, ¢ a densidade de centros ativos de VRH

(V).

De modo anéalogo ao procedimento adotado para o regime de alcance variavel ¢
possivel calcular a energia de ativag@o diferencial para os regimes de condugdo do tipo

Arrhenius, i.e., condugdo por bandas e por primeiros vizinhos (NNH).

diin(p))
d(KgT)™*

= DAE (29)

O método de energia de ativagdo diferencial foi utilizado para analise das

medidas realizadas nas amostras. As curvas experimentais ¢ a analise dessas curvas

serdo apresentadas no capitulo 5.
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Capitulo 5

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos com as seis amostras de GaAs
semi-isolantes e serd realizada uma comparagdo de uma medida realizada em uma das

amostras em um criostato comercial ¢ no desenvolvido nesse projeto.

Ap0s a preparacdo das amostras conforme procedimento descrito no capitulo 4,
foram realizadas medi¢des de resistividade elétrica em funcdo da temperatura, cujos
resultados sdo apresentados na Figura 32. Nessa Figura, observa-se que de um modo
geral a resistividade diminui com o aumento da temperatura, revelando um
comportamento isolante ou semicondutor dessas amostras, conforme mencionado no
capitulo 3. Foram utilizadas as dimensdes das amostras para o calculo da resistividade (

ver Anexo III).
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Figura 32 — Resistividade p para as amostras 1 a 6 medida na faixa de temperatura de 100—-500 K com os
respectivos simbolos indicados na figura. Para uma temperatura fixa no grafico, p cresce com a
temperatura de recozimento da amostra, conforme indicado. A amostra 1, sem recozimento, nao respeita

esta regra, pois outros fatores como a presenga de intersticios e baixa cristalinidade afetam seu
comportamento.

A Figura 32 apresenta a medida da resistividade elétrica p em funcdo da

temperatura na faixa de 100-500 K para as amostras 1, 2, 3, 4, 5 e 6. Novamente, a
amostra 1 € a amostra sem processo de recozimento, isto €, crescida por MBE a T, =
215 °C enquanto que as amostras 2, 3, 4, 5 e 6 sofreram recozimento a temperatura 7,
de 350°C, 400°C, 450-C, 500°C e 550°C, respectivamente. Observou-se que a
resistividade das amostras a uma temperatura fixa ¢ tanto maior quanto maior for 7,
Este resultado deve-se ao fato de que os defeitos que controlam a estatistica de
portadores reduzem em processos de recozimento. Dessa forma, os portadores de carga
reduzem em concentracao proporcionalmente a temperatura 7, e duragdo deste processo.

Para a amostra 1 que ndo sofreu recozimento outros fatores fazem com que ela nao
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obedeca a ordem das demais, sendo mais resistiva que as amostras 2, 3 e 4. Dentre eles
pode-se enfatizar a pior qualidade cristalografica e a existéncia de intersticios de
Arsénio que precipitam rapidamente mesmo em baixas temperaturas de recozimento.

Estes fatos resultam em uma mobilidade de portadores reduzida.

Com a finalidade de ilustrar a qualidade de medida do criostato do projeto,
realizamos uma medida da resistividade em fun¢do da temperatura com a amostra 3 (7,
= 400°C). Na Figura 33 ¢ apresentada a resistividade em funcdo da temperatura da
amostra 3, medida em diferentes sistemas. Sendo que a curva vermelha varia de 80 a
350K e foi obtida a partir das medic¢des realizadas com um criostato de circuito fechado
de He comercial. A curva azul varia de 130 a 350K e foi medida pelo criostato

desenvolvido nesse trabalho.

Os resultados obtidos para ambos os criostatos praticamente coincidem para
temperaturas acima de 160 K. Abaixo desta temperatura ocorre a formagao de defeitos
metaestaveis conhecidos como EL2™ [19]. O tempo de formagao e de destruicdo destes
defeitos que somente existem no estado de carga neutro aumenta a medida que a
temperatura ¢ reduzida abaixo de 160K e, ocorre na faixa de segundos atingindo até
mesmo centenas de milhares de segundos em baixissimas temperaturas (i.e. abaixo de
4 K). Dessa forma, a resistividade da amostra passa a depender do tempo e, portanto,
para uma taxa de resfriamento mais lenta ocorre de a amostra ficar mais resistiva, como
foi observado para a medi¢do em azul que estava mais proxima de sua temperatura

minima.
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Figura 33 — Amostra BH-9816 Ta = 400°C medida com o criostato projetado e medida com o criostato
comercial. O insert apresenta um detalhe das medi¢des entre 100 e 180K. Abaixo de 160 K a curva
medida com o criostato deste trabalho é mais resistiva devido a formagao de defeitos metaestaveis (vide
texto).

A partir das curvas de resistividade em funcdo da temperatura calculou-se a
energia de ativagdo diferencial (DAE) de acordo com os procedimentos ja mencionados

no Capitulo 2 e apresentado a Figura 34 (DAE (A¢) x Temperatura).
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Figura 34 — Energia de Ativacdo Diferencial d(Inp)/(d(ksT)". A dependéncia com a temperatura permite
identificar os trés tipos de regimes de conducdo (bandas, NNH ¢ VRH). A formagdo de patamares acima
de 400 K ¢ associada com a condugdo em bandas. Entre 350 K e 250 K ocorre condugo mista entre
portadores nas bandas de condug@o e valéncia ¢ a banda de impurezas. Patamares abaixo de 100 meV e
250 K sdo associados com NNH e, o insert apresenta estes patamares para as amostras 3, 4 e 5.

Na Figura 34, observa-se que a energia de ativagdo aumenta com o aumento da
temperatura de recozimento para 7 > 400 K, o que ¢ resultado da destrui¢do dos
defeitos Asg, € consequente reducdo da largura da banda de impurezas. Dessa forma,
para excitar um portador a partir da banda de impurezas € necessaria uma energia tanto
maior quanto menor for sua largura ou em outras palavras quanto maior for sua
temperatura de recozimento. Para as amostras 3, 4 e 5 ¢ mais evidente a presenca do
regime de conducdo por bandas, sendo este representado pelos platdés a altas
temperaturas (400 a 500K). Ja a amostra 6 apresenta um platd com energia menor o que
pode ser explicado pelo fato da temperatura de recozimento ser suficientemente alta

para induzir a formagao de vacancias de Ga na estrutura cristalina e, consequentemente,
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posicionando a energia de Fermi para baixo do meio do gap, isto ¢, mais proximo da

banda de valéncia pois as vacancias de galio sdo impurezas aceitadoras.

Observa-se também um platd a baixa temperatura entre 130 a 250K (NNH) nas
amostras 3, 4 e 5 (ver insert). Essa regido pode ser ajustada com o método de Arrhenius
sendo a energia para condugdo constante. Essa identificacdo ¢ possivel devido a
inclinagdo da reta (platd, d(DAE)/dT = 0), isto é, energia constante e pelo fato desse
regime ser predominantemente na banda de impurezas e, conseguintemente, requer uma

energia de ativacao menor que o regime de condugdo por banda.

Por fim, para temperaturas menores que 135 K, a identificacdo do regime de
alcance variavel (VRH) para as quais ndo ha mais a formagdo de platdos a Figura 3
apresenta um grafico em escala logxlog a DAE em fun¢do da temperatura. Ajustes
lineares neste grafico permitem determinar a partir da inclinagdo o expoente que define
a lei de poténcias da DAE com a temperatura. Para as amostras 1, 2, 3 ¢ 4 podemos
identificar que a DAE Ag a (075007 (veja a Tabela 2). Este expoente ¢ caracteristico
do regime de VRH do tipo de Mott em trés dimensdes conforme a eq. (25) apresentada
no capitulo 4. Uma vez definida a faixa de temperatura em que se obtém a dependéncia
da DAE com T** pode-se realizar ajustes nos dados da Figura 34 com a eq. (24) e obter

o parametro de hopping T i,
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Figura 35 — log (DAE) x log (T) para temperaturas abaixo de 225 K. Ajustes lineares para as amostras
1, 2, 3 e 4 sdo indicados por linhas da mesma cor que a dos simbolos que representam as amostras e, uma
dependéncia da energia Ae o T77**7 ¢ obtida. Este resultado indica que o regime de condugio do tipo
VRH ¢ dominante para essas amostras nas faixas de temperatura correspondentes as linhas retas
continuas.

Na Figura 35, foi realizada uma linearizagdo (Y = A + B*X), sendo B a

inclinagdo da curva, e desse modo, foram obtidos os pardmetros A e B, mostrados na

Tabela 2:

Tabela 2 — Parametros da linearizagdo DAE no regime VRH das amostras GaAs.

Parametro T,=215°C T,=350°C 7,=400°C T,=450°C 7,=500°C T,=550¢C

A -2,89 -2,85 -2,82 -2,73 -2,78 -2,94
B 0,82 0,77 0,74 0,74 0,69 0,71

Por fim, podemos calcular o T, das amostras analisadas de acordo com a eq.(30)

— "
KgNoa® (26 (30)
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Tabela 3 — Valores de To”4 das amostras GaAs.

Parametro T,=215°C T,=350°C T,=400°C T,=450°C T,=500°C T,=550¢2C

To/4(KY%) 60 65 70 36 . .

De acordo com a Tabela 3, os valores de Ty ndo foram calculados para as
amostras 5 e 6, pois nao foi possivel obter uma inclinagdo compativel com o modelo da
eq. (24), isto ¢ de 0,75 para os seus respectivos graficos da Figura 35. Uma possivel
explicacdo seria a destrui¢ao da banda de impurezas para essas amostras tornando os
estados de defeitos de antisitio isolados, isto é, com concentra¢ao abaixo do limite de
percolacdo. Esta possibilidade ¢ relacionada a temperatura de recozimento ser
suficientemente alta para que nas amostras 5 ¢ 6 o tratamento térmico tenha destruido

significativamente 0s Asg,.

A partir dos valores de 7)"? da Tabela 3 ¢ possivel calcular a densidade de

estados N, e a densidade de centros ativos no regime Variable Range Hopping, N,;. A
partir da eq. (27) encontrou-se o valor de N, e calculou-se o N, através da eq. (28). Os

resultados sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 — Valores Nj das amostras GaAs.

Parametro T,=215°C T,=350°C T,=400°C T,=450°C T,=500°C T,=550¢2C

N (cm™®)  9,82,10° 5,93,10°  3,71,10% 1,10,10%° - -

Da Tabela 4 podemos observar que os resultados para a densidade de centros

ativos VRH (&) indicam uma diminui¢do com o aumento da temperatura de

recozimento (7,) devido ao processo de tratamento térmico das amostras destruir os

defeitos existentes na estrutura cristalina de GaAs. Este resultado ¢ compativel com a
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idéia da destrui¢io da banda de impurezas para Nj < 10*°cm ™, isto é estabelecendo

que a distancia média entre centros R estaria proxima do valor do raio de localizacao da

fun¢do de onda a, assumindo uma distribui¢do esférica de centros ativos isto é: N, =

3/(41R>). Rpin < 13A.

Com base nos resultados obtidos € possivel analisar a relevancia em abordar a

condugdo por hopping através do parametro de hopping (T,) e pela densidade de
estados ativos (N,). A caracterizagdo de amostras semi-isolantes através dos

parametros mencionados e utilizando a técnica de energia de ativagdo diferencial (DAE)
¢ possivel caracterizar eletricamente e definir as faixas de temperaturas em que cada
regime de condugdo estd presente. Assim, ndo ¢ necessario realizar a medi¢do de efeito

Hall da amostra para obter tais objetivos como foi feito em outra publicacao [3].

A caracterizagdo de amostras de GaAs com diferentes temperaturas de
recozimento ¢ importante do ponto de vista tecnoldgico para o desenvolvimento de
substratos de GaAs o mais isolantes possivel. Poder-se-ia utilizar outros materiais mais
isolantes como o vidro, por exemplo, mas a compatibilidade da rede cristalografica do
GaAs torna a estrutura crescida mais isenta de defeitos extensos, tensoes, dentre outros
problemas de uma heteroepitaxia. A necessidade de se tornar o substrato o mais isolante
possivel tem forte relagdo com a capacidade de integragdo de transistores em um mesmo
chip. Quanto menor um transistor, tanto maior o campo elétrico aplicado para uma
mesma tensdo. Quanto mais isolante o substrato maior a tensdo necessaria para que ele
sofra ruptura da rigidez dielétrica, tornando-se condutor. Uma das consequéncias disto ¢
a ocorréncia do fendmeno que ¢ conhecido no meio industrial como sidegating isto ¢

polarizag¢@o de um transistor pela tensdo aplicada em outro transistor adjacente.
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Capitulo 6

CONCLUSAO

Este trabalho de dissertagdo apresentou algumas vertentes exploradas durante o
programa de mestrado em Materiais para Engenharia, que consiste primeiramente em
promover melhorias no Laboratorio de Sensores e dispositivos com o desenvolvimento
de um criostato e do programa para controle e automacao das medi¢des na plataforma
LabView, e por fim a realizagdo de medigdes em uma ampla faixa de temperatura (80-

500K).

Iniciou-se o desenvolvimento do criostato através de um criterioso processo de
selecdo dos materiais utilizados, projeto das dimensdes e os conectores que foram
utilizados a fim de atender as especificagdes e as necessidades do Laboratério de
Sensores e Dispositivos (LSD). Alguns testes foram realizados para melhorar a
qualidade do véacuo que atingiu o melhor resultado em 5107 Torr, ¢ também definir a
capacidade de resfriamento com nitrogénio liquido e aquecimento com resisténcias

elétricas do criostato definindo a faixa de operagao entre 7),y = 100K e Tjz4x= 350K.
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Realizaram-se medi¢des da amostra com 7, = 400°C, no Instituto de Fisica da
Universidade de Sdo Paulo (USP-SP) e também com o criostato do projeto com objetivo
de comparar com a medida da mesma amostra que ja havia sido realizada com o
criostato da USP. A comparagdo entre os resultados obtidos com os dois criostatos
indicou que acima de 160 K sdo praticamente coincidentes. Abaixo desta temperatura
ocorre a formacdo de um defeito metaestavel bastante conhecido para o GaAs e
chamado de EL2™ ¢, a diferenca ocorrida entre as medidas deve-se a diferenca entre as

taxas de resfriamento utilizadas nas medigdes com os criostatos diferentes.

Além das medidas realizadas para testes do criostato projetado realizamos um
conjunto de medi¢des de amostras de GaAs que passaram por recozimento. Foi utilizada
a técnica de energia de ativacdo diferencial e combinado a faixa de temperatura de um
criostato com um forno permitindo a caracterizagdo das amostras de 80 K a 500 K. Os
resultados dessas medi¢des culminaram com a publicagdo de um artigo intitulado
“Conduction mechanisms on annealed semi-insulating GaAs samples” no periodico de
circulacao internacional Semiconductor Science and Technology. Para este trabalho foi
realizado uma caracterizagdo elétrica de seis amostras semi-isolantes de GaAs com
intuito de estudar as suas propriedades elétricas e, sobretudo, identificar os regimes de
conducdo nelas presentes. Assim, foi possivel analisar e identificar os regimes de
conducdo sejam eles do tipo condugdo por bandas, hopping de primeiros vizinhos

(NNH) ou entdo do tipo de Mott (hopping de alcance variavel).

Em suma, essa dissertacao foi realizada com duas propostas distintas, sendo
executadas concomitantemente sendo que a primeira consistiu em uma aprendizagem
com relacdo aos regimes de conducdo em amostras semi-isolantes e as técnicas de
utilizacdo de instrumentos de medida e andlise de resultados. E a segunda foi o
desenvolvimento e montagem de um criostato de baixo custo com a proposta de ser em
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pesquisas cientificas. As propostas foram atendidas tendo em vista a publicacdao de um
artigo em uma revista cientifica e também com relagdo ao equipamento de medida
desenvolvido nesse trabalho que podera ser utilizado em futuras medigdes elétricas em

uma faixa de temperatura de 100 a 350K.
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ANEXO1

Estdo representados nas Figuras 36 — 40, sendo representada em vermelho a

temperatura proxima das resisténcias do forno e em verde a temperatura proximas da

amostra.

Tabela 5 — Temperatura (°C) x Tempo (hh;mm)

Cor Representacdo
Verde Proximo da amostra
Azul Setpoint
Vermelho Préximo da resisténcia do forno
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Figura 40 — BH-9816 Ta=550°C.

Nas Figuras 36 - 40, observamos que a temperatura proxima da resisténcia do
forno atinge o seu ponto maximo aproximadamente a 150°C acima da temperatura de
recozimento desejada com objetivo de aumentar o gradiente de temperatura entre a
resisténcia do forno e a amostra, e desse modo, aumentar a taxa de aquecimento
préximo a amostra. De fato, a temperatura préximo da amostra atinge o seu ponto

maximo na temperatura de recozimento (T,) € permanece constante durante 30 minutos
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e por fim sofre um resfriamento até a temperatura ambiente. No entanto, nas Figuras 36
- 40 ndo estdo representados os resfriamentos das amostras, pois o software ¢ desativado

quando o mesmo concluia a etapa de trinta minutos na temperatura de recozimento (7).
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ANEXO II

Nesta se¢do, apresentamos uma sintese do software desenvolvido para controle e
automagdo da fonte Keithley 2400 e multimetro Keithley 2100 para realizacao das
medidas em altas temperaturas na UNIFEIL. O software foi desenvolvido em LabView
8.5 e a comunicagdao com a Keithley 2400 foi realizada através de uma interface GPIB
(General Purpose Interface Bus) e a Keithley 2100 através de conexdao USB (Universal
Serial Bus). Nesta montagem a Keithley 2400 aplicava uma tensao constante (5V) e
efetuava a leitura da corrente, enquanto que, a Keithley 2100 mede a tensao em mV
(DC) de um termopar tipo K.

A Keithley 2400 aplica uma tensdo constante e efetua a medida de corrente,
sendo que o intervalo entre as medidas pode ser ajustado no programa. Apods efetuar
cada medida, o programa salva os dados em um arquivo sendo que as linhas
representam cada medida realizada e as colunas representam a temperatura (°C), tensao
(V), corrente (A) e resisténcia (R) respectivamente, como no exemplo da Tabela 6,

abaixo:

Tabela 6 — Dados da medida da amostra BH-9816 Tg=215°C
fornecido pela fonte Keithley 2400.

Temperatura (°C) Tensdo (V) Corrente (A) Resisténcia (Q)
2.898463E+1 4.999768E+0 4.674151E-6  1.069663E+6
2.900147E+1 4.999780E+0 4.671111E-6 1.070362E+6
2.898079E+1 4.999764E+0 4.675162E-6 1.069431E+6
2.898962E+1 4.999774E+0 4.676174E-6 1.069202E+6
2.899754E+1 4.999785E+0 4.681241E-6 1.068047E+6
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A Keithley 2100 responsavel pela medida da temperatura, também grava os

dados em um arquivo, no entanto, este novo arquivo nos fornece os dados da

temperatura e da resistividade do material, como na Tabela 7:

Tabela 7 — Dados da medida da amostra BH-9816 Tg=215°C
fornecido pela fonte Keithley 2100.

Temperatura (°C) Resistividade ({Q.cm)

2.898463E+1

2.900147E+1

2.898079E+1

2.898962E+1

2.899754E+1

7.482976E+2

7.487864E+2

7.481351E+2

7.479748E+2

7.471668E+2

O programa também permite outras configuragdes, como: ajustar a escala de

medidas (RANGE) ou manté-la no automatico (4UTO), optar por medidas de dois fios

ou quatro fios, definir uma corrente maxima de seguranca (compliance) e por fim

escolher o intervalo de tempo para realizar cada medida, dentre outras funcionalidades.

Para exemplificar, apresentamos abaixo a imagem do layout do programa:
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Figura 41 — Programa de LabView desenvolvido para as medidas
de altas temperaturas realizadas na UNIFEI.

Com a interface da Figura 41, configuramos todas as funcionalidades do
programa, descritas anteriormente. A seguir apresentamos também uma imagem da
programacdo do software na linguagem de diagrama de blocos (Block Diagram) do

LabView.
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Figura 42 — Diagrama de blocos do programa desenvolvido na plataforma LabView.
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Em linhas gerais, o programa foi fundamental na realizagdo das medidas, pois
foi possivel realizar medidas a cada trés segundos, permitindo assim obter um nimero
suficiente de dados para analisar com bastante rigor o comportamento da resistividade
das amostras em fun¢do da temperatura. No entanto, o programa nao era responsavel

por controlar a temperatura, ou seja, 0 mesmo apenas realizava as medidas.

Em resumo, o programa foi desenvolvido a fim de proporcionar uma coleta de
dados confidvel e a possibilitar a realizagdo de medidas com um curto intervalo de
tempo, da ordem de segundos. Além disso, com o auxilio desse software desenvolvido,
realizaram-se as medidas em altas temperaturas das amostras de GaAs semi-isolantes

analisadas nesta dissertagao.
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ANEXO III

Figura 43 — descrigdes da largura (L) comprimento (C) e espessura (2,38 um) da amostra
de GaAs.

Tabela 8 — Dimensdes das amostras GaAs.

Amostras L (mm) C (mm)
BH-9816 Tg=215°C (0,58 £0,05) (1,44 £0,05)
BH-9816 Ta=350°C (0,32 +0,05) (1,98 = 0,05)
BH-9816 Ta=400°C (0,65 £0,05) (1,55 £0,05)
BH-9816 Ta=450°C (0,75 + 0,05) (1,49 = 0,05)
BH-9816 Ta=500°C (0,63 £0,05) (1,11 £0,05)
BH-9816 Ta=550°C (0,59 + 0,05) (2,12 £ 0,05)

Tabela 9 — Areas das amostras.
Amostras Area (cm?)

(3,43+0,12).10”
4,71 +0,12).10”
(3,69 +0,12).107
(3,55 +0,12).107
(2,64 +0,12).107°
(5,05+0,12).10”

BH-9816 Tg=215°C
BH-9816 Ta=350°C
BH-9816 Ta=400°C
BH-9816 Ta=450°C
BH-9816 Ta=500°C
BH-9816 Ta=550°C

Valor médio x: 3,84. 107 cm?



Desvio padrio o: 0,89.10” cm?
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Figura 44 — Estatistica das areas das amostras.
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