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Resumen

Este trabajo consistio en la elaboracion de la automatizacién de un conjunto de
instrumentos de control y medida para estudiar los efectos galvanomagnéticos de
nuevos materiales semiconductores. Se disefidé un algoritmo y se elaboré un programa
en LabVIEW bajo un ambiente grafico el cual permite medidas en diferentes
condiciones controladas de corriente, temperatura y campo magnético. Las diferentes
medidas experimentales que se realizan sobre la muestra permiten calcular la
resistividad, el efecto Hall, la magnetoresistencia, la movilidad y la concentracion de los
portadores. Siete equipos se encuentran interconectados por la interfaz IEEE 488.2,
bajo el dominio central de una computadora para las adquisiciones y control de la
temperatura, el campo magnético, el potencial y la corriente eléctrica aplicada sobre la
muestra. La corriente en el electroiman para generar el campo magnético asi como el
flujo de agua para su refrigeracion son también controlados a través de la interfase
GPIB mediante un circuito digital.

Palabras clave: automatizacion, efectos galvanomagnéticos, GPIB, temperatura, campo
magnético.

Abstract

This work consisted in the elaboration and automatization of a set of control instruments
for the measurement and study of the galvanomagnetic effects in new semiconductor
materials. At an algorithm was designed and a program was made in LabVIEW under a
graphical ambient which allows measurements under different controlled conditions of
current, temperature and magnetic field. The different experimental measurements that
are made on the sample allow to calculate the resistivity, the Hall effect, the
magnetoresistance, the mobility and the carriers concentration. Seven equipments are
interconnected by the IEEE 488.2 interface under the central dominion of a computer for
the acquisitions and control of the temperature, the magnetic field, the tension and the
electrical current applied on the sample. The current on the magnet to generate the
magnetic field as well as the water flow for cooling are also controlled by the GPIB
interface by means of a digital circuit.

Keywords: Automatization, galvanomagnetic effects, GPIB, temperature, magnetic field
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Introduccidén

El estudio de las propiedades eléctricas es fundamental en la caracterizacion de nuevos
materiales semiconductores semimagnéticos o materiales que sean magnetoresistivos.
Las caracteristicas fisicas mas estudiadas en estos materiales son la resistividad, el
coeficiente de Hall, la magnetoresistencia, la movilidad y la concentracion de portadores
los cuales son parametros dependientes de la temperatura, la presion y el campo
magneético [1,2,3]. En los ultimos 50 afios los estudios tedrico-experimentales de los
semiconductores han sido numerosos y continlan siendo muy atractivos por sus
aplicaciones tecnolégicas en la opto electronica, acusto Optica y la espintronica,
propiedad esta ultima muy importante en los sistemas magnéticos de almacenamiento
de informacion tales como los discos duros de los ordenadores y la superconductividad
[4]. Toda técnica experimental utilizada para caracterizar nuevos materiales
semiconductores o semiconductores convencionales [5,6] no solamente debe disponer
de una alta precision y exactitud en las medidas, sino que también debe poseer una
gran rapidez y eficacia en la adquisicion y control de las medidas experimentales.

Para la automatizacion de la medida de los efectos galvanomagnéticos se cuenta con
siete equipos que son interconectados por una interfaz GPIB-488 [7]. El sistema minimo
consiste en un controlador y un receptor y un maximo de 15 dispositivos compartiendo
el bus GPIB. Esta interfaz en conjunto con el lenguaje de programacion orientado a
objeto, permite el procesamiento de datos en ambiente grafico y multitarea de los
distintos equipos, consiguiendo resultados adaptados a las necesidades del centro de
investigacion. Los equipos se emplean para medir y analizar los datos experimentales
de una muestra que se encuentra dentro del sistema criogénico y el cual permite variar
la temperatura entre 4 y 300 K colocado entre los polos de un electroiman que genera
un campo magnético de hasta 17 kG. El procesamiento de datos permite mejorar el
sistema de medicion mediante el cual se ejecuta el estudio de los efectos
galvanomagnéticos en semiconductores o cualquier otro material resistivo o0
magnetorresistivo. Un sistema de automatizacién previo fue realizado en nuestro
laboratorio en el ambiente de LabWindows® con limitaciones en el control y procesos
graficos [8]. Por ello, el objetivo fundamental de este trabajo es desarrollar el
procesamiento de datos a través de un software que integre los diferentes equipos en
una sola unidad automatizada. La actualizacion de software para el sistema
automatizado facilita trabajar con un ambiente grafico y con las ventajas que brindan los
actuales sistemas operativos como multitarea, resolucion, facilidad de uso, entre otros.
Por este motivo hemos escogido el software Labview 6.1 [9] para realizar el programa
de automatizacion y control.

Parte Experimental
Propiedades eléctricas, efectos galvanomagnéticos
Los efectos galvanomagnéticos se originan cuando un campo eléctrico y un campo

magnético perpendiculares se aplican a los portadores de carga de un semiconductor
[3]. Los efectos mas importantes son: la resistividad eléctrica o conductividad eléctrica
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(inverso de la resistividad), el efecto de Hall y la magnetoresistencia. En los conductores
tales como los metales, estos efectos son poco perceptibles y existe linealidad en un
pequefio rango de temperatura. En tanto que en los semiconductores magnéticos,
semimagnéticos o tradicionales estos efectos pueden ser considerables. En medidas
realizadas de la resistividad y el coeficiente de Hall a baja temperatura la geometria y
area superficial de la muestra juega un papel muy importante lo cual permite disminuir el
efecto de los contactos en las superficies equipotenciales. Los semiconductores
fabricados en nuestro laboratorio por lo general son pequefios cilindros que pueden ser
cortados en forma de barras o en laminas preferiblemente en forma de discos que
oscilan entre 0.5 a 1 cm de diametro y 1 mm de espesor [5,6].

Se dice que un conductor es ohmico si la densidad de corriente J es proporcional al

campo eléctrico E [3]
J=0E 1)

en donde Ila conductividad eléctrica o estad relacionada con la concentracidon de
portadores n y con la movilidad 1 mediante la expresion:

1
o= S =enu (2)
siendo e la carga eléctrica del electron. El inverso de la conductividad eléctrica es la
resistividad eléctrica p, se manifiesta en un material como la oposicion que éste
presenta al transporte de carga o corriente eléctrica y es expresada en unidades de Q-
cm. La fuerza que se ejerce sobre los portadores de carga debido a la presencia de
campos electromagnéticos esta dada por la fuerza de Lorentz y si se considera que un
campo magnético transversal a la corriente crea un campo eléctrico también
perpendicular se puede demostrar que, este campo eléctrico denominado de Hall es

directamente proporcional a la densidad de corriente y al campo magnético B dado por
la ecuacion:
L (3)

R,=—
" he

en donde Ry es el coeficiente de Hall dado por

E,=R,JB (4)

El procesamiento de datos del sistema se dividi6 en dos partes, en la primera se
instalaron los drivers y software para su correcta deteccion y control por parte de un
computador. Con diversos ensayos y la documentacién de la empresa National
Instrument [8], se pudo constatar que la version 6.1 de LabVIEW, era la apropiada para
soportar la tarjeta GPIB AT [10]. Se cambiaron las direcciones GPIB de algunos equipos
para evitar conflictos en la comunicacion. En la segunda parte, se emplearon un
conjunto de fuentes de corriente, equipos de control, conmutacion y medicion,
interconectados y controlados a un computador personal Pentium Il con ranura de
expansion ISA y tarjeta GPIB AT. Los equipos empleados en el montaje fueron los
siguientes: Controlador de Temperatura Lakeshore DRC- 91CA, Matriz de contactos
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Keithley 7001, Tarjeta de Efecto Hall Keithley 7065, 4-wire Scanner Card Keithley 7067,
Fuente de corriente Keithley 220, Voltimetro Digital Sensitivo Keithley 182, Inversor de
campo GMW 5970-80, Fuente de Voltaje o corriente (80 A max.) Power Ten 4600D-
6080, Electroiman de 17 kG GMW 3473-70, Fuente de corriente YEW 2854, Bomba
Centrifuga de Agua Domosa, Termometro digital HP 2802A. Los Slots 1 y 2
pertenecientes al 7065 y 7067 respectivamente, se encuentran acoplados al Keithley
7001, y son programados utilizando la direccién 8, con directivas que permiten hacer
llamado a estas tarjetas. Se realizé una prueba manual de comunicacion y medida de
los equipos y una verificacion de resultados y comparacion con medidas previas. La
fuente de corriente YEW, a pesar de no ser programada con protocolo GPIB, es la
encargada de alimentar con una corriente estable de 100 mA al sensor, el cual se
emplea para medir el campo magnético. El voltaje de este sensor se mide mediante
tarjeta 7067 colocada en la matriz de contactos 7001. Se construyé un sistema de
refrigeracion de agua circulante provisto de una bomba de agua, tanque de agua y un
compresor de nevera con su serpentin. La bomba de agua se controla mediante un relé
de estado sdlido y un optoacoplador, activados mediante salida digital que posee la
fuente de corriente Keithley 220. Su control automatico solo se realiza a través de
sensores de flujo y de temperatura en el interior del electroiman. En la figura 1 se
muestra el diagrama de interconexion de los diferentes equipos en el Bus GPIB asi
como del sistema de control de refrigeracion del agua del electroiman.
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Figura 1: Diagrama del sistema interconectado de equipos.

Métodos de medidas de la resistividad y coeficiente Hall

Técnicas de barray de Van der Pauw

La resistividad o la conductividad, se determinan mediante las técnicas relacionadas con
la geometria de la muestra. Se utiliza la técnica de barra para muestras longitudinales,
en donde el valor clasico de la resistencia es
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R:p( 1 j ®)
A

donde p es la resistividad eléctrica, A es el area de la muestra y | la longitud de la
muestra. La técnica de Van Der Pauw (VDP) [11], quien la desarroll6 segun la aplicacion
conforme, se emplea para muestras de forma arbitraria. No obstante, en los
experimentos por conveniencia se emplearon de forma circular. Esta técnica utiliza

cuatro contactos colocados en la periferia, la muestra debe ser de poco espesor y la
superficie libre de fracturas. La resistividad con este método se determina mediante la

siguiente ecuacion.
(6)
( t j(vj f
In2 \ 1

donde I, ty V son la corriente, el espesor de la muestra y la diferencia de potencial entre
contactos, f es una funcién analitica que considera la asimetria de la muestra. Se hace
circular una corriente entre un par de contactos consecutivos tal como 1y 2 (l12) y se
mide una diferencia de potencial entre el siguiente par consecutivo de contactos tal
como 3y 4 (V43), y asi se obtiene la resistencia de la muestra:

Ry (v4 —vsj 7)

|1,2

Para evitar errores en la medicién, deben realizarse una serie de combinaciones de
voltajes para reducir diferencias por la asimetria de la muestra. El proceso anterior se
repite rotando ciclicamente los contactos correspondientes a la fuente de corriente y de
medida de potencial alrededor de la muestra asi como la inversion del sentido de la
corriente. Un retardo en el sistema se encuentra en la medicién de voltajes, estos se
promedian para disminuir el error en la medicién, pero aumentan “n veces” la demora en
la toma de datos. La tabla 1 muestra las combinaciones efectuadas.

Tabla 1: Permutacion de los contactos para la medida de resistividad en la técnica de

VDP.
Nomenclatura Corriente Voltaje

Aplicada a medir
V4 1-2 3-4
\3 2-1 3-4
V3 2-3 4-1
V4 3-2 4-1
Vs 3-4 1-2
Vs 4-3 1-2
V7 4-1 2-3
Vs 1-4 2-3

Sin embargo, esta permutacién de terminales en la muestra causa otro retardo, debido a
las conmutaciones de los relés de la matriz de contactos, Keithley 7001, por ello el
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software elaborado debe dar un lapso de espera entre conmutacion y medicion de
potencial.

La figura 2 muestra dos esquemas, correspondientes a Vi y V3 de la tabla anterior
correspondiente a la medida de la resistividad por la técnica de VDP.

— 1
@IZ ®|3
—,_'4 2 : 1mA ,—4' Muestra I 1mA
L L
J Cortente 1:2, Volaie 34 J Corriente 2-3, Voltaje 4-1

Figura 2: Esquemas de la técnica de Van Der Pauw para la medida de Resistividad.

Con los diferentes voltajes obtenidos en la tabla 1 se pueden aplicar las siguientes
expresiones obtenidas de la ec. (7):

:( t j f _(Vz +V, -V, _Vz)_ (8)
A 4mn2) * | |
_( it jf _(Ve +Vy —Vs _V7)_
¢ 4In2)® | | ©)
donde: f, es un factor que se obtiene de las razo
oy (10)
Q -1 _ h [gj
usando la expresion: Q+1 “In2 arcos Eexp (12)

Asi, para determinar p se miden los voltajes y se determina f para finalmente calcular la
resistividad promedio 2 , a través de la ecuacion:

p=(pa+ps)l2 (13)
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Medida del coeficiente de Hall

El coeficiente de Hall se mide aplicando un campo magnético B perpendicular a la
muestra, y se hace pasar una corriente por un par de contactos diametralmente
opuestos (1 y 3) y se mide el potencial por los otros dos contactos (2 y 4). Similarmente
como en la seccion anterior se intercambian los contactos de potencial y corriente; e
invirtiendo el sentido de la corriente y del campo. A continuacién se ilustran en la figura
3 dos ejemplos de medida para obtener el coeficiente de Hall.

I— 1
N b ﬂ
|
=
3

Muestra Muestra
B, Corriente 1-3, Voltaje 2-4 -B, Corriente 3-1, Voltaje 2-4

Figura 3: Dos Ejemplos, Técnica de Van Der Pauw, medida de Coeficiente de Hall.

Los ocho voltajes que resultan de las permutaciones posibles de los contactos y de la
direccién de la corriente se indican en la tabla 2.

Tabla 2: Permutacion de los contactos para la medida de Ry, en la técnica de VDP.

Nomenclatura| Sentido | Corriente | Voltaje

Voltaje del Aplicada | a medir
Vi B 1-3 2-4
Vo B 3-1 4-2
V3 B 2-4 1-3
V4 B 4-2 3-1
Vs -B 1-3 2-4
Vg -B 3-1 4-2
V7 -B 2-4 1-3
Vg -B 4-2 3-1

Luego, se obtienen los coeficientes de Hall mediante las expresiones:

(Vo —V4 +V5 —Ve)
Bl

Ryq =2.5x10"t (14)

(V4 _Vs +V7 _Vs)

R,, =2.5x10"t
H2 Bl

(15)
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Finalmente, el promedio del coeficiente de Hall es:

R, =(R,,+R,,)/2 (16)

Sistema de vacio

El sistema de vacio se ilustra en la Fig. 4. Esta concebido para extraer el aire contenido
en el criéstato a fin de ejecutar los experimentos a temperaturas bajas. Comprende una
bomba mecéanica de bajo vacio y una bomba difusora de alto vacio, ademas de las
tuberias, valvulas de seguridad y medidores de presion.

Sistema criogénico

El sistema criogénico esta constituido por el criéstato y las lineas de recuperacion e
inyeccién de gas Helio. El criéstato contiene los recipientes de liquidos refrigerantes
(Nitrégeno y Helio liquido). Las lineas segmentadas de la Fig. 4 ilustran el sistema
criogénico; asi como el soporte del bloque térmico donde se encuentra la muestra y el
termoémetro. Las lineas de inyeccion sirven para colocar gas de helio en la camara de la
muestra y en el recipiente de Helio liquido. El sistema fue disefiado para realizar
experimentos hasta aproximadamente 10 K.

Bolsa de recuperacion del
Gas de Helio

e | — ]

| Kinney I -g

14
St

5 L

1 =Conexional
termo de Helio

Manémetro de
presion ajustable

de Helio

Bombade Gas

Valvula de
Seguridad

Mecanica

Figura 4: Diagrama del sistema criogénico y de vacio.
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Resultados y discusiones
Algoritmo utilizado

El médulo principal mostrado en la figura 5.a permite verificar la comunicacion GPIB con
cada instrumento, elegir un analisis rapido de caracteristica 6hmica y un analisis preciso
de los parametros eléctricos de la muestra.

C

a 3 Actualizar C
Limpiar Fecha y Hora
Status
de equipos v
GPIB Ingresar Datos de Usuario:
% Nombre, Muestra, contactos,
i Observaciones
l Configurar -
Direcciones -
Crear Carpeta O e Tipo de Medida (Ro, RH, MR)
Almacen Datos % y de variable (T o B)
Chequear
I . s comunicacion si [ Fiarca Inicial
1] < i yar my nical
con cada Variable i i po 3
Final, Incremento.
J‘ equipo Temperatura ConTempy I fa
Y A 4 T

X v No
Verificar Comprobar o 0 Emiti - =
Iniciar Técnica Si mitir Fijar Temperatura Inicial,
Com(l.;lr;;:Bacldn C""'gﬁ‘“f";"“‘“ Barra o VDP “ (E;Z?Br »| mensaje al Final, Incremento,
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- -{ Repetir

O+
) ¥ No

N ‘
[ No Iniciar
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(Configurar Instrumentos,
Iniciar Andlisis, Presentar
Resultados’

Figura 5: Diagramas de bloques a.- mdédulo principal. b.- moédulo verificador de
comunicacion GPIB, c.- inicio de experimento.

Si se desea verificar los equipos, se procede a iniciar la comunicacion GPIB con una
limpieza de los status GPIB de todos los equipos, seguidamente el computador
configura las direcciones GPIB vdlidas para todos los dispositivos interconectados (los
equipos deben ser previamente configurados con una direccion Unica). Para comprobar
dafios de equipos, cables desconectados o equipos no energizados, se procede a
chequear comunicacion con cada equipo y en caso de error, emitir mensaje al usuario
notificando las posibles fallas de comunicacion. Si un equipo esta apagado o
desconectado el usuario puede repetir el chequeo o salir de esta rutina. De la pantalla
inicial, algoritmo de la figura 5.a, si se elige iniciar el experimento se activan los
algoritmos representados en las figuras 5.b y 5.c, en el cual el computador informa la
fecha-hora actual y permitirda que se ingresen todos los datos de interés para el
experimento. También el usuario debe elegir el tipo de técnica, dimensiones y
distancias entre contactos asi como el parametro eléctrico a calcular en funcion de la
variable de temperatura o campo. Si el usuario desea medir en funcion de temperatura,
debera ingresar su temperatura inicial, final e incremento asi como el campo y la
corriente fija sometida a la muestra en estudio; si se desea medir en funcion de campo,

Péagina | 954



Revista Electronica Facultad de Ingenieria UVM
VHIVERSIAD Depésito Legal: PPX200602TR2436 / ISSN:1856-6936. Volumen 7 Edicion No 2 — Afio 2013

VALLE DEL MOMBOY

se cambia el llenado de las variables a campo inicial, final, incremento a cierta
temperatura y corriente fija. Otro tipo de analisis consiste en la técnica de barra, el cual
se puede elegir ya sea en la carpeta principal o utilizando el control alfanumérico
localizado en la parte superior derecha, este cambio modifica la presentacion de la
muestra en estudio y sus parametros segun el nimero de contactos para el analisis. En
la figura 6.a se muestra el experimento utilizando la técnica de V.D.P en funcion del
campo magnético y de forma automatica aparece el cuadro inferior derecho donde se
solicitan los campos magnéticos inicial, final y su incremento, asi como la temperatura y
la corriente aplicada sobre la muestra.

Labaratorio de Temperaturas Bajas o,

le la Muestra 25064 vz, ",
( deben ser expresadas en centimetros) N B

2.256-4 ¥ W23 "o
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Figura 6: a.-Pantalla de ingreso de datos técnica VDP. b.- Pantalla de analisis de
datos adquiridos voltaje (V) en funcion de la corriente | (A)

Los resultados de las mediciones resistividad, conductividad, efecto hall, concentracion
de portadores, magnetoresistencia segun las variables elegidas temperatura y campo,
se reflejan en gréficos separados que por eleccién y conveniencia del investigador se
podrdn cambiar los ejes segun el parametro fisico a analizar. La programacion
modulada realizada por subrutinas o subvi, simplificd la modificacién, validacién y
crecimiento del sistema automatizado. El nodo formula permite simplificar el cddigo en
lenguaje de programacion grafico; ésta se utilizé en la implementacion de las distintas
ecuaciones requeridas en la investigacion de los materiales. Por otra parte, el cambio
de color y las distintas estructuras de este lenguaje de programacion grafico, permite al
programador realizar validaciones con mayor precision y facilidad. Como ejemplo de la
elegancia y versatilidad del programa, se muestra en la figura 6.a la ventana de
escogencia de paradmetros para la técnica VDP. Los resultados en las mediciones del
voltaje en funcion de la corriente o caracteristica I-V a temperatura ambiente, realizadas
a una muestra semiconductora de Gds(Se,Ge,), se presentan en la figura 6.b. Esta
caracteristica permite determinar in situ la ohmicidad de la muestra, informacion
esencial en todo proceso de medidas eléctricas para determinar la validez y
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repetitividad de los resultados y la cual se puede apreciar por las lineas rectas. En cada
recta hay un par de datos coincidentes correspondientes a la conmutacion de las
posiciones de la fuente de corriente y del voltimetro, lo cual corrobora la gran simetria
que posee la muestra semiconductora. La precision, repetitividad y confiabilidad de las
caracteristicas |-V ha resultado inferior del 1 %. En la figura 7.a podemos observar la
resistividad como funciéon del campo magnético aplicado a temperatura ambiente. En
donde se observa un ligero comportamiento magnetorresistivo similar a previos reportes
[12,13,14], resultados similares se han podido determinar en muestras semiconductoras
de la familia I,-1V-VI3. EI comportamiento observado aunque es muy débil muestra que
nuestro sistema puede determinar variaciones de la magnetorresistencia del orden de
0.1 %. En la figura 7.b presentamos la conductividad en funcion de la temperatura para
un campo magnético igual a 0 Tesla. En donde se observa un cambio brusco en la
conductividad aproximadamente entre los 265 y 270 K. Este cambio en la pendiente se
atribuye a una transicion de fase magnética tipica de los materiales con efecto magneto
calorico y magneto resistivo gigante. Contrario al comportamiento de la resistividad en
funcion del campo observado, aqui el material presenta un cambio rapido en la
conductividad el cual nos indica que nuestro sistema automatizado puede determinar
variaciones de transiciones de fase magnéticas del orden inferior al 0.1 %.
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Figura 7.a: Pantalla de ingreso de datos adquiridos para la Resistividad en (Ohm.cm)
en funcién del campo magnético en (kG) y b.- de la conductividad en (Ohm.cm)™* en
funcién de la temperatura (K) para el material GdsSi,Ge,.

Conclusiones

Se incorpor6 un algoritmo en el modulo de inversion de campo que permitio aumentar el
tiempo de estabilizacion del campo magnético; esta demora se aumentaba en 3 s, a
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medida que superaba los 5 kG y se alcanza una demora de 11 s para conseguir la
estabilizacion en su méxima medida de 17 kG. Los diferentes retardos presentes en el
sistema de medicion fueron mejorados mediante la cuantizacion de las demoras
requeridas en la programacion, para satisfacer los tiempos de espera de los dispositivos
electromecanicos y magnéticos presentes en la matriz de contacto, multimetro y
electroiman. El barrido de corriente en el electroiman fue proporcional al campo
magnético fijado, su histéresis causa un cambio entre el campo solicitado y el campo
medido; se utiliz6 esta ultima para efectos de minimizar las demoras en el proceso
experimental de medicion. El sistema automatizado desarrollado a resultado muy
versétil, permite realizar el estudio de propiedades eléctricas a semiconductores
semimagnéticos, conductores y semiconductores convencionales mediante el ajuste,
medicion y control de equipos, con la minima intervencidbn humana; optimizandose asi
el proceso y maximizar el analisis de los resultados.
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