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Resumen

Resumen

En este trabajo, se realizé6 un estudio del teorema de reciprocidad aplicado a la
técnica de cuatro puntas. Se utilizaron peliculas delgadas de Niobio (Nb) como
muestras de prueba. El teorema de reciprocidad sefala que si se tiene un circuito
(lineal e invariante en el tiempo) alimentado por una fuente (ya sea de corriente o
de voltaje) y un voltimetro o amperimetro, segun sea el caso, la fuente y el medidor
pueden intercambiar de lugar sin provocar variaciones en las mediciones. En este
trabajo, se utilizé una fuente de corriente para alimentar el circuito de cuatro puntas
y un nanovoltimetro para realizar las mediciones eléctricas. Primero, se realizaron
mediciones de voltaje a temperatura ambiente, la cual se mantuvo contante a
300.00 K. Posteriormente, se realizaron mediciones en funcién de la temperatura.
Los resultados de las mediciones eléctricas se analizaron en curvas en funcion del
tiempo y la temperatura, respectivamente.



Resumen

Abstract

In this work | made a study of the Reciprocity Theorem in Niobium (Nb) thin films.
The Reciprocity Theorem indicates that if you have a circuit (linear and invariant in
time) powered by a source (of current or voltage) and a voltmeter or ammeter,
according to the case, the source and the meter can exchange places without
affecting in the response measurements. In this work, a current source was used to
power the circuit and a nanovoltmeter to make voltage measurements. Voltage
measurements were performed first at “room temperature”, which was kept constant
at 300 K constant. Later measurements were made as a function of temperature.
The results of the electrical measurements were analyzed either as a function of time
or against temperature.
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CAPITULO 1
Introduccion

Una de las principales aplicaciones de la electronica son los circuitos electrénicos.
Un circuito electronico puede tener diferentes formas. Una de éstas son las peliculas
delgadas. Debido a que las peliculas delgadas han tomado gran importancia en el
desarrollo de la tecnologia actual, en este trabajo de tesis se utilizaran peliculas
delgadas de Niobio (Nb).

Las peliculas delgadas han ido tomando gran importancia en varias ramas de la
industria tales como electronica, mecanica, Optica, transporte, etc. En algun
momento de su construccion, requieren de la sintesis y apilamiento de pequenas
capas de materiales solidos menores a una micra. A estas capas se les llama
peliculas delgadas. Estas tienen dos aplicaciones principales. La primera es
optimizar las propiedades del material donde se depositan para darles nuevas
propiedades. La segunda es la fabricacion de dispositivos con propiedades
especificas con poca o ninguna relacion con el material donde se aplican. [1]

Algunas de las aplicaciones mas relevantes de las peliculas delgadas en la
electrénica y la industria son las siguientes:

e Fabricacion de maquinas, motores y herramientas de corte, para aumentar
su dureza y resistencia, evitar la corrosién y el deterioro térmico (brocas,
fresas, engranajes, sierras, pistones, turbinas, etc.).

e Fabricacion de dispositivos electréonicos de estado sdlido (transistores,
memorias, condensadores, resistores, superconductores, diodos, fotodiodos,
etc.).

e La fabricacion de celdas fotovoltaicas y colectores térmicos solares, para
aprovechar la energia solar.

e En la fabricacion de pantallas (monitores), para la comunicacion visual.

e Fabricacion de sensores (quimicos, luminosos, acusticos, etc.), para
modificar su sensibilidad, selectividad y velocidad de respuesta.

Para que una pelicula delgada se considere circuito electrénico debe contener las
siguientes mediciones basicas: Voltaje (V), Corriente (/) y Resistencia (R).

El voltaje V se define como la diferencia de potencial eléctrico entre dos puntos.
Fisicamente, es la energia potencial electrostatica por unidad de carga. Su unidad
de medida en el Sistema Internacional de Unidades (Sl) es el Voltio o simplemente
Volt. Por otra parte, la corriente eléctrica | se define como el flujo de carga eléctrica
que recorre un material generado por una diferencia de potencial. Su unidad de
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medida en el Sl es Amperios o simplemente Amperes. La resistencia R, por su parte,
es una propiedad de los materiales definida como la capacidad de oponerse al flujo
de la corriente / [2]. Su unidad de medida en el Sl es el Ohm.

Estas tres cantidades fisicas han dado lugar a diversas técnicas de medicion y
teoremas. Como ejemplos tenemos ley de Ohm, técnica de cuatro puntas, el
teorema de reciprocidad, etc. Cada una de éstas depende de ciertos factores para
ser utilizadas. Las propiedades fisicas de diversos materiales (eléctricas, Opticas,
mecanicas, etc) cambian dependiendo del grosor de la pelicula delgada crecida de
dicho material y del material en si mismo. Por ejemplo, los metales tienden a
incrementar su resistividad y resistencia cuando el espesor disminuye. En otras
palabras, la conductividad eléctrica en peliculas delgadas de metales aumenta con
el aumento del grosor de la pelicula delgada [3].

Una de las herramientas mas comunes para estudiar las propiedades eléctricas en
peliculas delgadas es la técnica de cuatro puntas [4]. En esta técnica hace uso de
cuatro terminales eléctricas independientes que se colocan en la superficie de la
muestra a caracterizar [5]. Dos de estas terminales se usan como contactos de
corriente / y las otras dos terminales se asignan como contactos de voltaje, donde
se mide el voltaje V que arroja la muestra. Se han reportado experimentos de
mediciones de resistencia eléctrica de materiales a temperaturas criogénicas [6].
También se han publicado trabajos a altas temperaturas [7].

Otra de las aplicaciones de la técnica de cuatro puntas es el poder estudiar la
simetria en las mediciones de una muestra. Esta simetria es de gran importancia ya
que pueden proporcionar una precision experimental en las muestras y reducir en
gran medida la cantidad de datos que se deben medir [8]. A esta simetria también
se le conoce como teorema de reciprocidad. Este teorema establece que las
mediciones de resistencia en una configuracién con dos cables de corriente y dos
cables de medicion de voltaje es igual a la resistencia en la configuracion donde los
cables de corriente y voltaje se intercambian. La reciprocidad en la resistencia esta
directamente relacionada con la reflexion de la transmision de cargas a través de
ella [8]. También, la reciprocidad es una de las propiedades mas Uutiles para la
solucion de problemas practicos e investigaciones en la teoria de circuitos lineales,
pasivos e invariantes en el tiempo.

Hasta nuestro conocimiento, no existe ningun trabajo en la literatura que reporte el
teorema de reciprocidad aplicado al circuito de cuatro puntas para peliculas
delgadas metalicas. Sélo encontramos un trabajo reportado, pero esta aplicado a
monocristales de YBa,Cu3;0,_, [9]. Por lo tanto, el tema presentado vale la pena
estudiarlo debido a que es un estudio original para conocer la simetria en
mediciones eléctricas en peliculas delgadas.

En primer lugar, en este trabajo de tesis se hablara sobre las técnicas que se
utilizaran al momento de realizar las mediciones. También se explicara el por qué
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se usara dicha técnica en comparacion a las demas técnicas de medicidon
tradicionales.

Debido a que las mediciones que se tomaron son de bajo nivel, es decir, valores del
orden de 10~¢ en Voltaje, el equipo a utilizar debe ser capaz de medir estos valores
tan pequefios. Por otra parte, para evitar variaciones en las mediciones de
temperatura, se realizaran en alto vacio. Por lo tanto, en el Capitulo 3 se detallaran
los equipos utilizados durante las mediciones y se explicara el uso de cada uno de
estos equipos en las mediciones.

Por ultimo, para observar el teorema de reciprocidad, se presenta el analisis de las
mediciones realizadas. Para este analisis de utilizaron tres pares de configuraciones
disponibles y se realizaron variaciones en dos parametros diferentes para observar
el comportamiento del teorema de reciprocidad. Estos resultados se muestran en
curvas de voltaje vs. corriente y voltaje vs. temperatura.



Objetivos

Objetivos
Objetivo general

Estudiar de manera experimental el comportamiento del teorema de reciprocidad en
una pelicula delgada en diferentes condiciones.

Objetivos especificos

Realizar mediciones eléctricas altamente precisas.

Utilizar peliculas delgadas de Niobio (Nb).

Realizar mediciones en condiciones de alto vacio.

Mantener la temperatura constante con variaciones menores a 0.01 K.
Realizar mediciones en alto vacio y a bajas temperaturas.

abwd =



Estructura de tesis

Estructura del trabajo de tesis

Este trabajo de tesis esta organizado de la siguiente manera.

En el Capitulo 1 se presentan los antecedentes y los objetivos (general y
especificos) de este trabajo de tesis.

El Capitulo 2 se habla sobre las técnicas que se utilizaron para realizar las
mediciones eléctricas de bajo nivel.

En el Capitulo 3 se habla sobre el equipo que se utilizé para poder realizar estas
mediciones de bajo nivel a temperatura ambiente y a temperaturas criogénicas.

El Capitulo 4 muestra los resultados obtenidos de las mediciones realizadas a
temperatura ambiente (300 Kelvin).

El Capitulo 5 muestra el voltaje térmico y los diferentes métodos para poder
eliminarlos. También, muestra los resultados obtenidos aplicando el método de
conmutacién a una temperatura contante de 300.00 Kelvin.

El Capitulo 6 muestra los resultados obtenidos a diferentes temperaturas utilizando
el método de conmutacion.

En el Capitulo 7 se muestran los resultados de resistencia obtenidos a una
temperatura contante de 300.00 Kelvin y en funcion de la temperatura (de 300 a 15
Kelvin).

El Capitulo 8 muestra las conclusiones del trabajo de tesis realizado.
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CAPITULO 2
Medicion de resistencias de bajo nivel

En este capitulo se describiran dos tipos de medicién eléctrica, la técnica de dos
puntas y técnica de cuatro puntas. Se mencionaran las fuentes tipicas de error en
mediciones eléctricas. Ademas, se analizaran los métodos empleados para eliminar
estos factores externos.
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Capitulo 2 Medicién de resistencias de bajo nivel
2.1 Técnica de dos puntas

Normalmente, para la medicion de la resistencia eléctrica en un material se utiliza
un multimetro. La medicién realizada con el multimetro emplea dos puntas o
contactos eléctricos. Estos contactos son colocados sobre la superficie del material
y después muestra la medicion en la pantalla del multimetro, como se ve en la Figura
1. El multimetro hace circular una corriente (constante en el tiempo) / a través de la
muestra, posteriormente, con los mismos cables se mide el voltaje (diferencia de
potencial) V producido por la muestra como respuesta a la estimulacién con la
corriente [10]. De este modo, la resistencia eléctrica del circuito estara en términos
de las dos cantidades antes medidas a través de la ley de Ohm R=V/I [11].

Figura 1. Representacion de la técnica de dos puntas con un
multimetro sobre una resistencia. [12]

A este método de medicién se le conoce como técnica de dos puntas, y solo es
conveniente utilizarlo cuando las mediciones de resistencia eléctrica no son muy
pequenas, es decir, para resistencias eléctricas del orden de unos cuantos Ohms
hasta mega Ohms [10]. Esto se debe a que a la medicion obtenida por el multimetro
se le suma la resistencia de los cables utilizados por el multimetro. Debido a que la
resistencia de los cables es pequeia, en comparacion con la sefial obtenida de la
muestra, esta resistencia puede ser despreciada en la medicion final.

Esto cambia cuando se quiere realizar mediciones eléctricas de valores mas
pequenos, es decir, menores al orden de mili Ohms. Donde las mediciones si se

11



Capitulo 2 Medicidn de resistencias de bajo nivel

ven afectadas por la resistencia de los cables. Para poder eliminar la resistencia
que ofrecen los cables de medicion se implementara la técnica de cuatro puntas.

2.2 Técnica de cuatro puntas

La técnica de cuatro puntas se ha convertido en una de las herramientas mas
comunes para la medicion de las propiedades eléctricas de muestras en bulto y
peliculas delgadas [13].

Esta técnica sirve para poder eliminar los efectos de los cables de medicion. Por lo
tanto, lo conveniente seria separar el medidor de voltaje del multimetro y colocarlo
directamente sobre la superficie de la muestra. Esto no es posible en la practica,
pero se pueden tener dos equipos independientes que permitan realizar estas
funciones. Estos equipos independientes son un medidor de voltaje y una fuente de
corriente eléctrica [14].

Para esta técnica se necesitan de cuatro cables eléctricos independientes, soldados
sobre la superficie de la muestra. Dos de estos cables son utilizados como contactos
de corriente. La corriente utilizada / es previamente seleccionada por una fuente
externa. Los otros dos cables restantes, son utilizados como contactos de voltaje,
con los cuales se mide una caida de voltaje V. En la Figura 2 se muestra la técnica
de cuatro puntas y la enumeracion utilizada para estos contactos.

Figura 2.Técnica de cuatro puntas sobre la muestra. Los contactos se han enumerado de 1 a
4 en sentido horario comenzando por la parte superior derecha [15].

Por lo regular se utilizan alambres de cobre como contactos eléctricos. Los alambres
de cobre también, presentan una resistencia eléctrica (al igual que las puntas
utilizadas para medicion en un multimetro). En la Tabla 1 se muestran los valores

12



Capitulo 2 Medicién de resistencias de bajo nivel

caracteristicos de resistencia eléctrica para los distintos calibres de alambres de
cobre [16].

Tabla 1. Valores de resistencia para diferentes grosores de alambres de cobre de
un centimetro de largo y una temperatura de 20 °C [16].

Calilre Didmetro Resistencia
R {mm) (107 01
10 2588 (L0328
12 2053 00521
I+ 1.628 L0828
16 1.291 0132
18 1.024 01,29
20 08118 0333
23 (.6438 0.53
24 0.5106 0.842
6 04049 1.4
27 03606 1.69
28 03211 2,13
10 {.2546 3.30
32 02089 538
14 0.1l 5.5
36 0.127 13.6
40 0.07987 344

Ahora bien, para una mejor comparacion entre la técnica de dos puntas y la técnica
de cuatro puntas se utilizara el diagrama eléctrico mostrado en la Figura 3. En donde
R, es laresistencia del cable, R, es la resistencia del contacto y Ry la resistencia
del dispositivo bajo prueba (DUT por sus siglas en inglés Device Under Test).

13
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(a) (b)

Figura 3. (a) Medicion con técnica de dos puntas sobre una muestra. (b) Implementacién de la

técnica de cuatro puntas sobre la misma muestra [17].

De acuerdo a la Figura 3 (a) la resistencia total de la muestra utilizando la técnica
de dos puntas queda de acuerdo a la ecuacion (1). Por lo tanto, resulta imposible
conocer el valor de la resistencia de la muestra.

_r_ (1)
RT —T— 2RW +2RC +RDUT'

Ahora, para la Figura 3 (b) se agregan dos cables mas para la medicion de voltaje.
Estas mediciones también contienen valores de R, y R,, pero la corriente que pasa
a través de estos contactos es muy pequefia en comparacién a la alta impedancia
del voltimetro (alrededor de 1012 ohms). Por lo tanto, el voltaje que pasa a través de
R, Y R. es despreciable, por lo tanto, esencialmente el voltaje medido es el voltaje
de la muestra.[17]

De esta forma, aplicando la técnica de cuatro puntas, se elimina la resistencia
eléctrica presentada por los cables utilizados.

14
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2.3 Teorema de reciprocidad

La reciprocidad es una de las propiedades mas utiles al momento de solucionar
problemas practicos e investigaciones en la teoria de circuitos eléctricos lineales,
pasivos e invariantes en el tiempo [18].

El enunciado del teorema de reciprocidad dice “la relacién entre la transformada de
Laplace de una respuesta ya sea de corriente o voltaje medida en un nodo de la
red, y la excitacion aplicada a otro nodo, permanece invariante a un cambio de
posiciones entre el nodo de observacion y el de excitacion, siempre y cuando esta
transformacion no altere la estructura topoldgica de la red” [18].

El teorema de reciprocidad en la técnica de cuatro puntas se reporté por primera
vez por M. Buttiker en 1986 [19]. Este teorema establece las relaciones de simetria
que existen entre las mediciones de resistencia donde se intercambia los cables de
corriente y voltaje. En otras palabras, el teorema de reciprocidad nos dice que la
ubicacion de la fuente y la medicion de corriente resultante pueden ser
intercambiadas sin que se registre un cambio en la corriente [20]. En la Figura 4 se
presenta un ejemplo de la aplicacion de este método. Los circuitos que cumplen
esta propiedad se llaman circuitos reciprocos.

A ¢ C A C
@ 0} P —
+ 7 A N\ AN +
Network ( ) € | ) Network ——
) | \__.T-_’_./ \T / | V :—“‘
® —e Fa—
B D B D

Figura 4. A la izquierda vemos una red con una fuente de voltaje entre los nodos Ay B, y un
amperimetro en los nodos C y D. Del lado derecho, vemos la misma red con el intercambio de
lugar entre la fuente de voltaje y el amperimetro (Figura tomada de [21]).

El teorema de reciprocidad solo se puede aplicar de acuerdo a las siguientes
restricciones [17]:

e Solo aplica para redes de una sola fuente independiente, por lo tanto, no es
un teorema que se aplique al analisis de redes con distintas fuentes.

e Lared es lineal e invariante con el tiempo.

e Lared esta inicialmente en reposo.
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¢ Lared no puede tener fuentes dependientes.

2.4 Contactos 6hmicos.

Para asegurarnos que no exista una resistencia al momento de conectar el cable de
prueba con la muestra, se debe garantizar que la unién alambre-pintura-muestra
sea un contacto éhmico [22]. Para poder realizar un contacto 6hmico, el area de
contacto del alambre sobre la muestra debe ser de al menos un orden menor al area
de la muestra [23]. En la Figura 5 se puede observar una de las muestras utilizadas,
conectadas con los alambres mediante pintura de Plata.

Figura 5. Dentro del cuadro azul se encuentra la
pelicula delgada de muestra. En los circulos rojos se
observa los contactos entre alambre y la muestra
mediante pintura de Plata.

Para comprobar el contacto 6hmico entre el alambre y la muestra se realizé un
barrido excitando la muestra con diferentes corrientes /. Las variaciones de la
corriente fueron en pasos de 0.1 mA, empezando desde 0.1 hasta 1.5 mA. En la
Figura 6 se muestra que los contactos realizados para estas mediciones son
ohmicos, ya que al momento de graficar voltaje contra corriente se obtiene una recta
con pendiente positiva, la cual nos indica que se cumple la ley de Ohm. Esto quiere
decir que la resistencia eléctrica generada por el cable de medicién, la pintura de
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Plata y la muestra no presenta variaciones en la medicién de voltaje. También,
observamos la relacion lineal que existe entre la corriente / y el voltaje de la muestra
Vi [24].

—l- Promedio V1
2500 —@— Promedio V2
2000 - a sl
S
=’
o 1500 | -
©
(<))
& 1000} -
(o]
| ..
(o
500 | -
0 1 L L 2 L L L L L

01 03 05 07 09 11 13 15
Corriente (mA)

Figura 6. Se muestra la comprobacion de contactos 6hmicos para las diferentes
corrientes a utilizar. Cada uno de los puntos es el promedio de 20 puntos tomados durante
8 minutos en cada una de las corrientes.

2.5 Conclusion

Debido a que la técnica de dos puntas no puede ser utilizada en valores de
resistencia menores a un ohm por los errores que se presentan al realizar estas
mediciones, se utilizé la técnica de cuatro puntas. Con la técnica de cuatro puntas
se pudo eliminar analiticamente la resistencia eléctrica de los cables conectados a
la muestra y de este modo tener mediciones mas precisas. Del mismo modo, los
contactos 6hmicos serviran para comprobar un comportamiento lineal de la muestra
y que la resistencia eléctrica generada por la unién cable — pintura — muestra no
afecta las mediciones de voltaje. Por lo tanto, al emplear la técnica de cuatro puntas
y realizar contactos 6hmicos eliminamos factores de resistencia eléctrica que
podrian causar variaciones en nuestras mediciones.
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CAPITULO 3
Arreglo experimental

En este capitulo, se describen los equipos utilizados para hacer mediciones
eléctricas de bajo nivel. Las mediciones estan condicionadas para poder ser
realizadas a bajas temperaturas (de 300.00 hasta 10 K). Se describe la forma en
que se interconectan los equipos para poder implementar la técnica de cuatro
puntas descrita en el Capitulo 1.
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3.1 Equipos utilizados para mediciones de bajo nivel

Con la finalidad de implementar la técnica de cuatro puntas, se conectaron cuatro
alambres muy delgados de cobre (de calibre 30 con un diametro de 0.2546 mm)
sobre la muestra de prueba. Dos de estos cables seran utilizados para suministrar
corriente eléctrica a la muestra. Los otros dos alambres son utilizados para medir la
diferencia de potencial generada por la muestra. Los alambres se sujetan a postes
de instrumentacion usando soldadura de Indio (In). El otro extremo de los alambres
se sujeta a la muestra utilizando pintura de Plata. Con esto, se consigue lograr
contactos eléctricos firmes [15].

Para excitar la muestra, se utiliza una fuente de corriente programable de marca
Keithley modelo 220 (Ver Figura 7). Esta fuente, de acuerdo a la técnica de cuatro
puntas, aplica una corriente / sobre la muestra en dos de las puntas. Esta corriente
es continuamente medida por un picoamperimetro digital marca Keithley modelo
485 mostrado en la Figura 8. El picoamperimetro nos ayuda a verificar las
variaciones de cada medicion respecto al valor que se programa en la fuente de
corriente. Estas variaciones llegan a ser de tan so6lo 0.023%, el cual, comparado con
la corriente suministrada, es un valor extraordinariamente bajo.

3

Fig 7. Fuente de corriente programable. Este instrumento cuenta
con un rango de 0 a 10mA con una precision del 0.05%.
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Figura 8. Picoamperimetrd digital de marca Keithley modelo 485. Este equipo es
utilizado para medir que la corriente se mantenga constante. Tiene una resolucion
de 100nA.

Para la medicion del voltaje de respuesta de la muestra se utiliza un nanovoltimetro
digital. Este equipo es de la marca Hewlett-Packard modelo 34420A (Ver Figura 9).
Este nos permite detectar niveles muy bajos de voltaje, hasta 0.1nV con una
exactitud del 0.0025%.

FUNCTION =
DEVIZDEVS

-
Figura 9. Voltimetro digital programable marca Hewlett-Packard modelo 34420A. Cuenta con 7
digitos de resolucién, lo cual nos permite detectar voltajes de bajo nivel, hasta 0.1nV.
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Por otro lado, para poder realizar el intercambio de la fuente de corriente con el
nanovoltimetro, se usé un conmutador digital. Este se muestra en la Figura 10. El
conmutador utilizado consiste en un sistema de conmutacion marca Keithley modelo
7001. Este conmutador contiene una tarjeta Hall marca Keithley 7065, la cual nos
permite cambiar de lugar la fuente de corriente por el medidor de voltaje y viceversa.

|
e —
cee
\ =
cec
7001 SWITCH SYSTEM @ ' :
i f‘r‘r >

SCAN LIST ) ( swone .} m Coeiere L
CLEAR LIST ) Recal ) d

Figura 10. Conmutador digital. Este conmutador nos ayuda a seleccionar las diferentes
configuraciones por la técnica de cuatro puntas.

3.2 Sistema de enfriamiento

Para realizar mediciones eléctricas a temperaturas criogénicas (por debajo de los
100 Kelvin), es necesario un refrigerador de Helio de ciclo cerrado. Se utiliza un
sistema que consiste de un dilatador (expander) de marca APD modelo CSW-
204SL-6.5. El dilatador cuenta con una camara térmica conectada directo a un
compresor de Helio marca APD modelo Displex DE-204SLA.

La refrigeracion se hace cuando se descomprime gas de Helio a través de una
manguera de alta presion. Después, siguiendo la expansion, la refrigeracion se
produce en el porta muestras del dilatador (ver Figura 11). Posteriormente, a través
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de una segunda manguera el gas de Helio, se regresa al compresor para terminar
el ciclo cerrado. Durante este proceso, no existe consumo de Helio; sélo se
recircula. Un recirculador de agua marca Affinity modelo RAA-001C-CEO1CB de
3KW es usado para remover el calor del compresor que se genera durante la
operacion del dilatador.

Figura 11. A la izquierda se muestra el dilatador. En la derecha pelicula delgada cuadrada con los
cuatro alambres conectados a la muestra con pintura de Plata.

El refrigerador de Helio de ciclo cerrado se utiliza para bajar la temperatura, desde
temperatura ambiente hasta 10 K. La temperatura se mide a través de un sensor de
diodo de Silicio DT-470-SD conectado cerca de la muestra. Este sensor ayuda a
obtener lecturas con una precision de 0.1 K en el intervalo de 100 a 350 K, y de 0.01
K en el intervalo de 10 a100 K. Las lecturas de temperatura se realizan usando un
controlador digital marca Lakeshore modelo 330.

3.3 Equipo de vacio

Todas las mediciones que aqui se reportan se hicieron en condiciones de alto vacio.
Se utilizé la camara térmica del dilatador para tal fin. El sistema de vacio esta
compuesto por una bomba mecanica, marca Alcatel modelo V7360, conectada en
serie con una bomba de arrastre molecular, marca Alcatel modelo MDP 5011. El
sistema de vacio esta conectado al dilatador mediante una manguera de acero
flexible, como se observa en la Figura 12. La conexién se hace usando un conector
de vacio en cruz en el cual se conecta también una valvula manual de alto vacio,
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un detector de bajas presiones, y una valvula para ventilado del dilatador a
atmosfera.

Figura 12. Equipo de vacio. A la izquierda se observa la bomba de arrastre molecular. A la derecha,
la bomba mecanica. Estas estan conectadas en serie.

El sistema de vacio permite monitorear la presion en la camara en donde se conecta
la muestra de prueba. El vacio obtenido es detecta con un sensor Pirani marca HPS
modelo 103150010, el cual es monitoreado con un controlador marca HPS modelo
315. Con el sistema completo, bombas y sensores, se puede llegar a valores de
presion de vacio menores a 1x10™* Torrs.

3.4 Control

El control del equipo de medicion se realiza con una computadora. Los instrumentos
mencionados anteriormente cuentan con una interface IEEE-488.2 (a excepcion del
controlador de presiones) y son controlados con una tarjeta de alto rendimiento
marca HP modelo IB8234ID Plug&Play de 32 bits [25].
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El software de control (software desarrollado por Dr. Valentin Garcia Vazquez,
Laboratorio de superconductividad y magnetismo, BUAP 2018) consiste en registrar
primero la temperatura T del controlador de temperaturas. Después, se selecciona
la polaridad de la corriente mediante el conmutador. Luego, se programa la fuente
de corriente con el valor deseado. Después, se toma el valor de la corriente con el
picoamperimetro. Luego, se lee el nuevo voltaje generado con el nanovoltimetro.
Por ultimo, se le ordena al conmutador cambiar la polaridad de la corriente y se
vuelve a leer la temperatura, la corriente y el voltaje. Todos estos datos se van
guardando continuamente en archivos en un disco duro [11]. La interfaz de este
programa se muestra en la Figura 13.
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Figura 13. Interfaz con la que se programan los valores a utilizar sobre la muestra. En el recuadro
rojo se muestra el valor de la configuracion que se va midiendo. El tiempo que lleva tomando datos,
asi como el numero de datos que lleva y la temperatura a la que se esta midiendo se observan en el
recuadro amarillo. Y los parametros (anteriormente mencionados) que se pueden programar se
observan en el recuadro azul.

También, se cuenta con un programa (software desarrollado por Juan Carlos Pérez
Hernandez, Laboratorio de superconductividad y magnetismo, BUAP 2002) que nos
permite saber si realmente existe contacto entre los alambres de cobre y la pelicula
delgada. Esto es debido a que los cables son muy delgados vy la pelicula delgada
muy pequefia, por lo tanto, al momento de hacer la conexidén no se puede observar
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a simple vista si realmente se tiene contacto entre ellos. La interfaz de este
programa se muestra en la Figura 14.
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Figura 14. Interfaz del programa para verificar el contacto entre el alambre de cobre y la muestra a
utilizar.

Para utilizar este programa se debe hacer lo siguiente.

Prender las fuentes y equipos de medicion a utilizar.

Poner la muestra sobre el portamuestras.

Colocar los cables de Cobre sobre la muestra (con cuidado de no desoldarlos

de los postes).

Colocar la fuente de corriente a un valor constante y en modo de salida.

Después seleccionar una configuracion en la que se checara si hay contacto.

6. Después de revisar si hay o no contacto, abrir el circuito y probar con las
demas configuraciones.

7. Al terminar se quita el modo de salida de la fuente de corriente.

wnN =

o~
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Si al momento de seleccionar la configuracion en la que se busca hacer contacto,
el picoamperimetro no muestra la corriente que se program¢é anteriormente
entonces no hay contacto. Por lo tanto, si el picoamperimetro muestra la corriente
programada anteriormente significa que si hay contacto entre el alambre y la
muestra.

3.5 Muestra de prueba

La mayoria de las muestras utilizadas en esta tesis fueron depositadas por el M.C.
Jorge Alberto Polito Lucas. Debido a que al momento en que se crecieron algunas
de estas peliculas ayudé a tomar datos de los parametros de crecimiento (potencia
utilizada, presion de la camara y tiempo de depdsito). EI M.C. Jorge Alberto Polito
Lucas me permitio utilizar estas peliculas para la realizacién de la tesis. Por lo tanto,
en este punto se describird a grandes rasgos el equipo con el que se depositaron
las muestras y los parametros que se usaron para éstas.

El equipo en el que se crecieron las peliculas delgadas (también conocido como
recubrimiento), es un sistema de alto vacio. El equipo utiliza una técnica de
crecimiento llamada Magnetron sputtering DC. El funcionamiento de esta técnica se
muestra en la Figura 15. Donde el material que se quiere depositar, en este caso
Niobio, se le dice blanco y sirve como el catodo de un circuito. El sustrato (material
en el que se hara el recubrimiento) funciona como el anodo del circuito. El blanco y
el sustrato se encuentran dentro de una camara de alto vacio. Después, en la
camara se introduce un gas, en este caso Argon (Ar). Luego, debido al flujo de
electrones, provocados por el anodo y el catodo del circuito, uno de estos golpea un
atomo de Argdén arrancandole un electron en su ultimo nivel de valencia. Esto
provoca que el atomo de Argdon quede ionizado (cargado positivamente) y sea
atraido hacia el catodo del circuito. Esta atraccion provoca un choque entre el atomo
ionizado y el blanco. La energia con la que se realiza este choque provoca un
desprendimiento de atomos de blanco, los cuales chocan contra el sustrato,
generando asi una pelicula delgada o recubrimiento.

En general, el equipo que se encuentra en el laboratorio de superconductividad y
magnetismo esta formado por una gran camara cilindrica de 28” de diametro y 15”
de largo marca Kurt J. Lester, una camara de cargado de la misma marca, paneles
de control y un sistema criogénico de alto vacio. En la Figura 16 se muestra el
equipo de crecimiento.
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Figura 15. Se muestra el funcionamiento de la técnica de Magnetrén sputtering DC donde los atomos
de Argdn se ionizan para después chocar contra el blanco y desprender atomos del mismo. Por
ultimo, estos atomos del blanco se adhieren al sustrato formando asi un recubrimiento en el sustrato.

Figura 16. Vista frontal del equipo de crecimiento Magnetrén sputterign DC. Laboratorio de
Superconductividad y Magnetismo, Instituto de Fisica IFUAP. Benemérita Universidad Auténoma de Puebla
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Los parametros que se utilizaron para realizar las peliculas delgadas de Niobio
sobre Silicio <100> mediante la técnica de Magnetron sputtering.

Los depdsitos se realizaron sobre sustratos de Silicio monocristalino con orientacion
<100>. La presion base de bombeo al 100% de conductancia fue de 2.0x10~2 Torrs.
Los depdsitos se realizaron a una temperatura ambiente a una presion base de
1.0x10~7 Torr utilizando una conductancia de bombeo al 20% [15].

Las peliculas que se utilizaron para el estudio de esta tesis se realizaron
manteniendo constantes los parametros que se encuentran en la Tabla 2.

Tabla 2.- Parametros de depdsito utilizados para la fabricacion de peliculas
delgadas de Niobio sobre Silicio.

Sustrato Silicio <100>

Potencia 100 + 0.5 watts

Tiempo de pre-sputtering 10 minutos a 100 Watts
Temperatura del Sustrato Temperatura ambiente (293 K)
Distancia blanco-sustrato 7.5 £ 0.2 centimetros

3.6 Conclusion.

Debido a que las mediciones eléctricas que se requerian para esta tesis eran de
bajo nivel, el equipo descrito y utilizado se adecua a los requerimientos para dichas
mediciones. El conjunto de estos equipos hace que las mediciones sean confiables
y precias. También, se debe de tener el cuidado y la precaucién necesaria al
momento de realizar estos experimentos, debido a que por un error de calculo o
distraccién a la hora de programar los parametros de medicion éstos cambian
completamente los resultados.

Se debe de tener un buen conocimiento sobre las técnicas y métodos que se
utilizaran para saber qué y como es que se va a trabajar con el equipo con el que
se cuenta.
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CAPITULO 4
Resultados

En este capitulo se muestran los resultados que se obtuvieron después de realizar
las mediciones eléctricas de bajo nivel. Estas mediciones se realizaron utilizando la
técnica de cuatro puntas y manteniendo la corriente constante. Se usaron varios
valores de corriente. Cada medicion se hizo aproximadamente durante 8 minutos
en los cuales se obtuvieron 20 datos de medicién de voltaje.
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4.1 Corriente fija

Utilizando la técnica de cuatro puntas, se realizaron mediciones de voltaje en una
pelicula delgada de Niobio sobre Silicio monocristalino <100>. Se us6 una fuente
de corriente de un lado del circuito y un nanovoltimetro del otro. En la Figura 17 se
representa de forma esquematica la implementacién de la técnica de cuatro puntas

sobre una pelicula delgada. En el esquema se muestra las dos diferentes
mediciones de voltaje.

(a) ‘ (b) ‘ +
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1

1
2 \'4 20—
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Figura 17. Esquema de una pelicula delgada con implementacion de la técnica de cuatro
puntas. (a) Se muestra la forma en como se midi6 el voltaje V1. (b) Se realizé el intercambio
entre la fuente de voltaje y el nanovoltimetro para tomar la medicion del voltaje V-.

Los resultados de estas mediciones se presentan en la Figura 18. En la figura se
muestran 20 mediciones tomadas durante 8 minutos manteniendo una corriente
contante de 0.7 mA. Esto se hizo para los voltajes opuestos V; y V,. De acuerdo a
los datos mostrados en la Figura 18, estas mediciones de voltaje son diferentes.

Corriente 0.7 mA —O— Voltaje1
T r . —O— Voltaje2

-1004.2 T

-1004.3 4

-1004.4 4

-1004.5 4

Voltaje (uV)

-1004.6

-1004.7 4

0 2 4 6 8
Tiempo (Minutos)

Figura 18. Comparativa de los voltajes I/; y /5. Estos voltajes corresponden a circuitos reciprocos.
Los cuales, de acuerdo al teorema de reciprocidad, deberian de ser iguales.
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En estas mediciones de voltaje deberia cumplirse el teorema de reciprocidad
descrito en el Capitulo 2. Este teorema nos dice que, si se tiene una fuente de
corriente alimentando un circuito de un lado y un medidor de voltaje del otro lado,
estos pueden intercambiar de lugar sin alterar las mediciones en el voltimetro. En
nuestro caso, las mediciones mostradas en la Figura 18 son diferentes. Podemos
concluir entonces que el teorema de reciprocidad no se cumple.

Ahora bien, puede que la corriente que es utilizada al momento de realizar estas
mediciones no sea la indicada para observar el cumplimiento del teorema de
reciprocidad. Esto debido a que los elementos lineales tienen un limite de corriente,
la cual si excede rompe la linealidad del circuito. Por lo tanto, dejaria de cumplirse
una premisa del teorema de reciprocidad la cual dice que el circuito a analizar debe
ser lineal. Por eso se procedio a repetir el experimento utilizando diferentes valores
de corriente.
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4.2 Variacion de corriente.

Después de analizar el experimento anterior y el observar el no cumplimiento del
teorema de reciprocidad, se llegd a la conclusién de que un factor podria ser la
corriente que se estaba utilizando al momento de realizar las mediciones. Para
comprobar esta hipotesis, se procedié a realizar mediciones usando diferentes
corrientes. Estas corrientes se fueron cambiando en pasos de 0.2 mA, empezando
en 0.1 hasta 1.5 mA. Se logré un total de 8 corrientes diferentes.

Para cada corriente utilizada, se hizo la medicion de dos voltajes V; y V,. Las
mediciones obtenidas para cada voltaje contienen un total de 20 datos. Para estas
20 mediciones se hizo un promedio y se calculd la barra de error correspondiente
mediante la dispersion cuadratica media. Esto se hizo para las 8 corrientes
diferentes. En la Tabla 3 se muestran los resultados. Se presentan las diferentes
corrientes utilizadas, el promedio de los 20 puntos para cada voltaje V; y V,, y las
barras de error correspondientes.

Tabla 3. Promedio y barras de error de los voltajes V; y V,para diferentes corrientes.

Corriente V, Promedio | Barra de error | V, Promedio | Barra de error
(mA) (LV) (MV) (HV) (LV)
0.1 143.31 0.02 143.10 0.02
0.3 430.38 0.02 430.15 0.01
0.5 717.40 0.02 717.20 0.01
0.7 1004.60 0.05 1004.35 0.04
0.9 1291.56 0.07 1291.40 0.05
1.1 1578.67 0.03 1578.54 0.04
1.3 1865.80 0.04 1865.70 0.05
1.5 2152.88 0.05 2152.80 0.08

Para comparar mejor los datos de la Tabla 3 se hizo una grafica de los promedios
de voltaje contra corriente. La Figura 19 muestra los resultados. Aparentemente,
parece que si se cumpliera el teorema de reciprocidad. Como funcion de la
corriente, los dos voltajes se traslapan. Pero si se hace un acercamiento (ver el
recuadro de la figura) para cualquiera de los puntos, se logra apreciar que existe
una diferencia entre ellos. En el recuadro de la figura, se observa claramente que
las barras de error no se traslapan. Esta falta de traslape es importante. Indica que
los valores de voltaje medidos son diferentes. Asi, podemos concluir que el teorema
de reciprocidad sigue sin cumplirse. Entonces, la corriente no representa un factor
importante para el cumplimiento de teorema de reciprocidad.
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Figura 19. Voltajes para cada corriente utilizada. Cada uno de los puntos representa el
promedio de 20 mediciones. Los voltajes V1 y V, son “reciprocos”, es decir, para realizar la
medicién de estos voltajes se aplicé el intercambio de lugar entre la fuente de corriente y el
nanovoltimetro. El recuadro en la parte superior izquierda representa una amplificacion de
uno de los puntos de la misma gréfica con la finalidad de apreciar mejor las barras de error.
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CAPITULO 5
La FEM fatale

Este capitulo trata sobre un factor que no se estaba tomando en cuenta, el
cual aparece por la unién de 2 o mas metales y se conoce como voltaje térmico
(también conocido como fem térmica). También se hablara sobre algunas técnicas
para eliminar este voltaje. Por ultimo, se muestran las graficas de voltaje eliminando
este voltaje térmico. Se espera que eliminando este factor se cumpla el teorema de
reciprocidad.
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5.1 Voltaje térmico

Uno de los factores que no se estaba tomando en cuenta al momento de realizar el
analisis de las mediciones eléctricas del Capitulo 4, es el voltaje térmico. Este voltaje
térmico aparece cuando se hace un contacto de dos o mas materiales diferentes, lo
cual provoca un pequeno voltaje térmico. En general este voltaje es muy pequeio
en comparacion con valores mayores a 1 Volt, por lo tanto, podria despreciarse.
Pero debido a que los valores que se obtuvieron en estas mediciones son de
microvolts (Ver Capitulo 4), el voltaje térmico llega a ser de un orden parecido al
voltaje medido, en realidad lo que estamos midiendo es el voltaje de la muestra mas
el voltaje térmico.

5.1.1 Métodos para eliminar el voltaje térmico

Existen diferentes técnicas para eliminar estos voltajes térmicos. Las técnicas mas
comunes son Método de inversion de corriente, Método delta y “Offset compensated
Ohms” [26]. Estos tres métodos se adaptan a la técnica de cuatro puntas, descrita
en el Capitulo 2. A continuacién se describen estas técnicas.

5.1.2 Método de inversion de corriente.

También conocida como método de conmutacién, consiste en tomar dos
mediciones de voltaje. La primera medicién se realiza mientras la corriente se
suministra en una direccién. La segunda medicion se realiza, después de cambiar
la direccién de la corriente mediante las mismas puntas de la primera medicion, en
la Figura 20 se ilustra un ejemplo.

Figura 20. Descripcion del método de inversién de corriente aplicado a técnica de cuatro puntas. En
(a) se alimenta la muestra haciendo pasar corriente por el punto 1 y midiendo el voltaje en los puntos
4 y 3. En (b) se invierte la corriente, esto es, alimentando la muestra desde el punto 2 y midiendo el
voltaje en los puntos 3y 4 [15].
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Durante las dos mediciones, para el método de conmutacion, la magnitud de la
corriente se mantiene fijja en un solo valor. Esto nos permite reducir los errores
experimentales durante el calculo de la resistencia de la muestra. Por lo tanto, las
mediciones de voltaje, en cada medicién, nos quedan de acuerdo a las siguientes
ecuaciones.

Para la primera medicion obtenemos la ecuacion (2)

Vy=Vs+Vy, (2)

donde Vs es el voltaje de la muestra, V, el voltaje tomado durante la primera
medicion y V;, es el voltaje térmico.

Ahora para la segunda medicién, la ecuacion es muy parecida, solo que ahora
tenemos un voltaje Vg

Vy = —Vs + Vi . (3

Ahora, restando estas dos ecuaciones nos quedan la siguiente ecuacion

Vo — Vi = —Vs + Ve — (Vs + Vin) “
Entonces tenemos que

Vo = Va = —Vs + Ve, = Vs — Vi &
Ahora, debido a que los voltajes térmicos V;, tienen signos diferentes se cancelan,
quedando asi la siguiente ecuacién

Vg —Vy = —2Ve. (6)

Ahora, debido a que no se pueden tener valores de resistencia negativos
utilizamos valor absoluto para el voltaje Vs. Por lo tanto, el voltaje de la muestra Vs
queda de acuerdo a la ecuacion (7)

Vg —Vy 7
BT:|VS|- ()

Ahora, para obtener el valor del voltaje térmico V/;;, se suman las ecuaciones (2) y

(3)
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Vp + Vs = —Vs + Vi + Vs + Vi . (8

De este modo los voltajes de la muestra Vs son de signos opuestos, por lo tanto se
eliminan, quedando la ecuacion (9)

Vg +V, = 2Vi. (9)

Ahora despejando para el voltaje térmico V,; obtenemos la ecuacién (10).

VetV (10)
th — 2 :

Por lo tanto, la resistencia de la muestra R se puede obtener a partir de la ley de
Ohm utilizando la ecuacion (7).

_Vg—V, (11)
21
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5.3.2 Método delta

El método delta es algo similar al método de conmutacién, ya que también se debe
alternar la polaridad de la fuente de corriente. Pero en este caso se realizan tres
mediciones de voltaje para realizar un calculo de resistencia. En la Figura 21 se
explica de una mejor manera.

_ Vigs —
Voltaje — | Cambio lineal
de la Vi \ del voltaje
muestra oV = té . J
ermico
T [
Vemr — |
l Pag
Viz
Corriente -
Tiempo [*

Figura 21. Se observa el voltaje obtenido en una muestra. El voltaje esta en funcién del tiempo
y con un cambio de polaridad en la corriente aplicada. Los voltajes V1,V 2, Vs, etc. Son
medidos cada que se cambia de polaridad. Cada medida de voltaje contiene un voltaje térmico
constante V., y un cambio de voltaje de offset dV. La derivada del voltaje térmico se puede
aproximar, por periodos cortos, a una funcién lineal, entonces, el rango de cambio del voltaje en
funcion del tiempo puede ser tratado como una constante [26]

Los primeros tres voltajes medidos quedan en funcidn de las siguientes ecuaciones

Vm1 =Vi+ Vi, (12)

Donde 1/, es lo que se tomara como primer valor de voltaje y V;;, es el voltaje
térmico. Para la segunda medicién V,, obtenemos la ecuaciéon (13) mas un
diferencial de voltaje. Los mismo para para Vy; en la ecuacion (14).

VMZ = VZ + Vth + aV, (13)
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Donde los voltajes Vyq,Vy2, Vs son los voltajes medidos haciendo el cambio
polaridad de la corriente aplicada. El voltaje V,,; es tomado en t=0. El voltaje V,;, es
el voltaje térmico constante y aparece desde que se mide el voltaje ;. Y dV es el
cambio del voltaje térmico.

La cancelacion del voltaje térmico V,, y el cambio del voltaje térmico dV se hace
mediante calculos matematicos. Para esto, primero se toma la mitad de la diferencia
de los dos primeros voltajes medidos y a este voltaje se le llama V, y esta dado por
la siguiente ecuacion

V. = Vi1 — Vuz (15)
A— - 45 -

2
Sustituyendo las ecuaciones (13) y (14), la ecuaciéon (15) nos queda de la siguiente
manera

V. = (Vi +Vin) = (Vo + Vi + 0V) (16)
A — )
2
poo izVe) oV (17)
4 2 2

Después se aplica lo mismo para los valores de la ecuacion (14) y (15), donde ahora
el voltaje se llama V; el cual queda dado por la siguiente ecuacion

(Vz=V,) oV (18)

V, = .
B 2 2

Por lo tanto, el voltaje de la muestra queda dado como el promedio de los voltajes
Vay Vg

_ Va—V) (19)
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- (+ Vs =-2V) (20)
s = > :

El método delta depende de la aproximacion lineal de la derivada térmica, la cual
debe verse en un corto periodo. La compensacién exitosa del cambio de los voltajes
termoeléctricos dicta que el tiempo de ciclo de medicion debe ser mas rapido que el
tiempo térmico constante de la muestra [26]. Por lo tanto, para que este método
pueda realizarse de manera adecuada se necesita de una fuente de corriente y un
voltimetro de rapida medicion.

5.3.3 Método “Offset- compensated Ohms”

Otro método para la cancelacion de los voltajes térmicos, es el método de “Offset-
compensated Ohms”. Donde se usa un mircro-ohmetro y varios multimetros. Este
método es similar al método de conmutacién, solo que en este método las medidas
son alternadas con una corriente fija y una corriente cero como se muestra en la
Figura 22.

Durante la primera mitad del ciclo el voltaje medido de la muestra esta dado por el
voltaje de la resistencia y el voltaje térmico como en la siguiente ecuacion

Vi = Vip +IR. (21)

Para la segunda mitad del ciclo, donde la corriente es cero, el voltaje medido queda
expresado de la siguiente manera

Vmz = Vi - (22)

Por lo tanto, como el voltaje térmico es medido con precision durante el segundo
ciclo, este voltaje se puede restar de la medicién realizada en el primer ciclo, por lo
que el voltaje de la muestra queda de la siguiente manera

Vm = V1 = Vuz (23)
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Ahora sustituyendo los valores de las ecuaciones (21) y (22), la ecuaciéon (23) nos
queda de la siguiente manera

Ve = (Vin + IR) = Vi (24)
Al final, el voltaje de la muestra queda dado por
Vy = IR (25)
Y la resistencia de la muestra
R =22 (26)

Ciclo del método
de compensaciéon

Ciclo de
—>| : fe—
medida
On —
Fuente de |
corriente — ] l

Voltaje térmico

,| Medicion de voltaje con | | Medicién de voltaje con
la fuente encendida la fuente apagada
— Ve T Vewr
UM) T) | LI'My
Sy N s
R R
Viar = Veure + IR Viiz = Vemr

Vi = (Vpgy — Vi) = IR

Figura 22. En la Figura (a) la fuente de corriente es aplicada a la
resistencia empezando las mediciones durante una parte del ciclo. En la
Figura (b) Cuando la fuente de corriente esta prendida, el voltaje medido
es el voltaje de la resistencia mas el voltaje térmico. Para la Figura (c) la
corriente es cero para la segunda mitad del ciclo, y el voltaje medido sélo
es el voltaje térmico presente en el circuito [26].
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Ya que el voltimetro con el que se cuenta en el laboratorio de Superconductividad y
Magnetismo no es tan rapido al momento de tomar mediciones, como lo pide el
método delta, no fue posible aplicar este método.

Debido a que para los experimentos se utilizdé una corriente constante en el tiempo,
no se uso el método de “Offset-compensated Ohms”, ya que este método requiere
de poner la fuente de corriente en ceros.

Por lo tanto, el método de conmutacién es el que mejor se acopla al equipo con el
que se cuenta en el laboratorio de Superconductividad y Magnetismo y a los
experimentos realizados. Esto debido a que se cuenta con un conmutador digital, el
cual estaba siendo utilizado para intercambiar de lugar la fuente de corriente con el
medidor de voltaje.

5.2 Configuraciones a utilizar

El uso de la técnica de cuatro puntas y el método de conmutacién permitio realizar
un total de 12 configuraciones para las mediciones. La etiqueta de estas
configuraciones fue el siguiente A, B, C, D, E, F, G, H, MA, MB, MC, MD. Estas
configuraciones se observan en la Figura 23.

Figura 23. Numeracion de los contactos eléctricos. Y etiquetas de las configuraciones a
utilizar junto con la técnica de cuatro puntas. Imagen tomada de [15]

Una vez que se realizan los pares de configuraciones de la Figura 23. Estos pares
se compararan con su par opuesto, haciendo asi una “pareja de pares” los cuales
son AB con EF, CD con GH y MAMB con MCMD.
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Ahora bien, se espera que el teorema de reciprocidad se cumpla, aunque se realice
un gran acercamiento en las graficas.

5.3 Corriente fija

Por lo tanto, se volvieron a realizar las mediciones de voltajes ahora aplicando
también el método de conmutacion para eliminar el voltaje térmico. Como ya se
habia descartado que la corriente no era factor para el incumplimiento del teorema
de reciprocidad, se volvié a trabajar con la primer corriente que se utilizd
manteniéndola contante a 0.7mA.

En la Figura 24 se muestra los voltajes tomados para el primer par de
configuraciones.

—m— Configuracion AB
1004.84 —— Configuracion EF

1004.83

1004.82

1004.81 ;I/ 7

/
Z
N
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\
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/
gl

1004.79

Voltaje (uV)

1004.78

1004.77

1004.76

0 2 4 6

= = ~

(o]

Tiempo (Minutos)

Figura 24. Los Delta V de color azul y circulos representan el voltaje de la muestra tomados de
acuerdo a la Figura 3 siguiendo la ecuacion 2. Para los Delta V de color rojo y cuadrados se hizo el
intercambio entre la fuente de corriente y el nanovoltimetro. De misma manera se utilizé la ecuacién
2 para obtener los valores de Delta V rojo.
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En la Figura 24 se muestran las mediciones realizadas para el par de
configuraciones AB y EF. Cada uno de los datos de la grafica contiene barras de
error, esto con el fin de saber si se pueden tomar como iguales o no. Entonces, por
medio de las barras de error podemos observar el cumplimiento del teorema de
reciprocidad en cada uno de los puntos.

Una vez que se observo el cumplimiento del teorema de reciprocidad en un par de
configuraciones, lo que sigue es realizar el mismo analisis para las configuraciones
restantes. Este analisis se muestra en la Figura 25.
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Figura 25. En la A) se observa el teorema de reciprocidad aplicado
en las “parejas de pares” de las configuraciones CD-GH. En B) se
muestra el teorema de reciprocidad en las configuraciones restantes.
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5.4 Variacion de corriente

Después de observar el cumplimiento del teorema de reciprocidad en las
configuraciones posibles aplicando el método de conmutacion combinado con la
técnica de cuatro puntas, se hicieron mediciones variando la corriente. Esto con el
fin de comprobar que se cumple el teorema de reciprocidad sin importar la corriente
que se esté utilizando. Para esto se hicieron pruebas utilizando corrientes desde 0.1
mA hasta 1.5 mA con pasos de 0.2 mA. A manera de ejemplo solo se ilustrara un
“par de pares” reciprocos, pero se realizaron las mediciones para todos los pares.
Para cada una de las diferentes configuraciones se tomé un total de 20 datos en 8
minutos. De este total de datos se realizé un promedio y se calcul6 la desviacidon
estandar de este promedio. Después siguiendo la ecuacion (4) se elimino el voltaje
térmico para cada par de configuraciones. Por ultimo, se comparo6 este nuevo valor
obtenido con su par reciproco. En la Figura 26 se muestran los valores obtenidos
para cada par de configuraciones y su reciproco.

— [l - Promedio VAB
—@ - Promedio VEF

1004.82 T T T T T
2500
>Azooo - e ?
e
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o 1500 ¥
< 1004.81 S 1000] jid 1
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~ 500 o
2 g
S 02040608 1.0 1.2 1.4 1.6
g 1004.80 F Corriente mA, i
I
1004.79

0.6994 0.6996 0.6998 0.7000 0.7002
Corriente (mA)

Figura 26. En recuadro se muestran los datos obtenidos para todas las corrientes utilizadas en las
mediciones para este “par de pares”. A simple vista se observa el cumplimiento del teorema de
reciprocidad, pero se hace un acercamiento para saber qué tan iguales se pueden tomar estos datos.
En la grafica grande se muestra un acercamiento al “par de pares” utilizados en la corriente de 0.7mA,
se observa el cumplimiento del teorema de reciprocidad gracias a las barras de error utilizadas
(lineas verticales).
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En la Figura 26 se muestran los promedios obtenidos para este “par de pares”
utilizados para todas las corrientes. Cada uno de estos puntos cuenta con una
desviacion estandar utilizada para obtener las barras de error. Haciendo uso de las
barras de error podemos saber si estos puntos se pueden tomar como iguales.
Debido a que incluso las barras de error se traslapan estos datos se toman como
iguales, por lo tanto, se cumple el teorema de reciprocidad.
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CAPITULO 6
Variacion en temperatura

En este capitulo se estudiara el teorema de reciprocidad con una variacion de
temperatura. Se realizaran los experimentos a una sola corriente. La corriente
utilizada para estos experimentos sera de 1.0 mA. Se realizara esta variacion de
corriente debido a que lo reportado por diversos autores sefialan el cumplimiento
del teorema de reciprocidad aun a temperaturas criogénicas, es decir debajo de los
100 Kelvin.
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6.1 Resultados variando la temperatura.

En la Figura 27 se muestran los resultados obtenidos después de realizar
variaciones en la temperatura. Los resultados que se muestran son de todas las
configuraciones de “pares de parejas” posibles los cuales, de acuerdo al capitulo
anterior, deben ser reciprocos. Estos datos se tomaron durante el ascenso de la
temperatura. El motivo de tomar los datos durante el ascenso y no durante el
descenso es porque el tiempo que toma descender la temperatura (1 hora) es menor
al tiempo que tarda en ascender (12 horas). Por lo tanto, en una hora descendiendo
la temperatura es mas dificil tener un dato preciso para un valor en especifico de
temperatura. Mientras que en las 12 horas que toma el proceso de ascenso de la
temperatura es mas facil tener un valor preciso para un punto en especifico de la
temperatura. A medida de ejemplo se tomaron en cuenta soélo 7 valores de
temperatura (300, 250, 200, 150, 100, 50, 15 K).
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Figura 27. Se muestran los voltajes obtenidos para todas las configuraciones posibles en diferentes
temperaturas (Kelvin).

48



Capitulo 6 Variacién en temperatura

De acuerdo con la Figura 27, podemos concluir que el teorema de reciprocidad en
una pelicula delgada de Niobio sobre Silicio a una corriente constante de 1.0 mA
con variaciones en la temperatura se cumple.
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CAPITULO 7
Resultados de resistencia

En este capitulo se aplica la ley de Ohm a los resultados de voltaje obtenidos en los
Capitulo 5 y 6. Los resultados de resistencia se muestran en curvas de resistencia
vs tiempo y resistencia vs temperatura. Estas variaciones de temperatura se haran
debido a que la resistencia eléctrica es dependiente de la temperatura a la que se
encuentra el material a estudiar.
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7.1 Resistencia a 0.7mA

Como se habldé en el Capitulo 1 la resistencia es una de las magnitudes fisicas mas
importantes en los circuitos electrénicos. Por lo tanto, haciendo uso de la ley de
Ohm se calculd la resistencia eléctrica de la pelicula delgada. La ecuacion para
calcular la resistencia eléctrica en un material esta dada por la siguiente ecuacion
22

_Y (22)
R=7.

Donde V, en este caso, es el voltaje de la muestra sin voltaje térmico. La corriente
I, en este caso, solo se utilizara 0.7 mA.

A fines de seguir con el estudio del teorema de reciprocidad, se hara la comparacion
de las resistencias obtenidas para los “pares de parejas” reciprocos. Los resultados
de resistencia obtenidos se muestran en la Figura 28.

En la Figura 28 se muestra la comparacion de resistencia para los pares AB y EF,
los cuales, de acuerdo al Capitulo 5 son reciprocos. Para tener un mejor analisis de
los resultados obtenidos, se utilizaron barras de error en cada uno de los puntos.
Las barras de error funcionan para saber si estos valores de resistencia pueden ser
tomados como iguales. En la Figura 28 se observa el traslape de los puntos y las
barras de error, por lo tanto, para esta configuracién si se cumple el teorema de
reciprocidad en la resistencia.
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Figura 28. Se muestran los valores obtenidos mediante ley de Ohm para los “pares de parejas”
ABEF. Estos “pares de parejas” (en voltaje) son reciprocos de acuerdo al Capitulo 5.
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Se realiz6 el mismo analisis para los “pares de parejas” de configuraciones restantes
(CD-GH y MaMb-McMd). Los resultados se muestran en la Figura 29.
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Figura 29. A) se muestran los valores de resistencia obtenidos para el par de
parejas de configuraciones CD-GH. B) se muestra los valores de resistencia
de MaMb-McMd.

En la Figura 29 observamos los resultados de resistencia obtenidos para los pares
de configuraciones CD-GH y MaMb-McMd. En las dos configuraciones se puede
observar el cumplimiento del teorema de reciprocidad debido al traslape de los
puntos y sus barrar de error.
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7.2 Resistencia a diferentes temperaturas

Debido a que la resistencia de un material es depende de la temperatura resulta
interesante saber el comportamiento de la resistencia de una pelicula delgada en
descenso de temperatura, por lo tanto, la siguiente Figura 30 muestra los resultados
obtenidos para la resistencia en funcién de la temperatura.

Para obtener los datos de resistencia de la Figura 30 se utilizé ley de Ohm vy el
promedio del voltaje obtenido en funcién de la temperatura del Capitulo 6. Podemos
observar que la resistencia es directamente proporcional a la temperatura.
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Figura 30. Se muestra la resistencia para una corriente de 1.0 mA para los pares de
configuraciones AB y EF.

Debido al traslape de cada uno de los puntos obtenidos en la Figura 30 se observa
el cumplimiento del teorema de reciprocidad para las diferentes temperaturas
utilizadas.

53



Capitulo 8 Conclusiones

CAPITULO 8
Conclusiones

Se pudieron realizar mediciones altamente precisas en condiciones de alto vacio
para peliculas delgadas de Niobio.

El equipo de enfriamiento y el controlador de temperatura nos permitieron realizar
mediciones a una temperatura ambiente (300 Kelvin) con variaciones menores a
0.01 Kelvin. También, se pudieron realizar mediciones eléctricas para temperaturas
criogénicas (T<100 K).

Se estudio el teorema de reciprocidad en una pelicula delgada de Niobio utilizando
la técnica de cuatro puntas, sin embargo, debido a factores externos no se cumplié
con dicho teorema

Se analiz6 que los voltajes térmicos son de gran influencia en las mediciones
realizadas. Estos voltajes térmicos provocan que se haga una suposicion erronea
del incumplimiento del teorema de reciprocidad. Esto se debe a que en realidad se
incumplen con una o varias premisas del teorema de reciprocidad.

Se utilizé el método de conmutacion para la eliminar el voltaje térmico de las
mediciones. También, el método de conmutacion junto con la técnica de cuatro
puntas sirvio para poder realizar mediciones en tres pares de configuraciones
diferentes.

Se comprobd el cumplimiento del teorema de reciprocidad utilizando diferentes
corrientes (0.1 a 1.5 mA) al igual que en diferentes temperaturas (300 a 15 K) una
vez que se elimind la contribucién del voltaje térmico
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Figura 1 Representacion de la técnica de dos puntas con un multimetro sobre una
resistencia. [4].

Figura 2 Técnica de cuatro puntas sobre la muestra. Los contactos se han
enumerado de 1 a 4 en sentido horario comenzando por la parte superior derecha

[7].

Figura 3. (a) Medicién con técnica de dos puntas sobre una muestra. (b)
Implementacion de la técnica de cuatro puntas sobre la misma muestra [9].

Figura 4. A la izquierda vemos una red con una fuente de voltaje entre los nodos A
y B, y un amperimetro en los nodos C y D. Del lado derecho, vemos la misma red
con el intercambio de lugar entre la fuente de voltaje y el amperimetro (Figura
tomada de [13]).

Figura 5. Dentro del cuadro azul se encuentra la pelicula delgada de muestra. En
los circulos rojos se observa los contactos entre alambre y la muestra mediante
pintura de plata.

Figura 6. Se muestra la comprobacion de contactos 6hmicos para las diferentes
corrientes a utilizar. Cada uno de los puntos es el promedio de 20 puntos tomados
durante 8 minutos en cada una de las corrientes.

Figura 7. Fuente de corriente programable. Este instrumento cuenta con un rango
de 0 a 10mA con una exactitud del 0.05%.

Figura 8. Picoamperimetro digital de marca Keithley modelo 485. Este equipo es
utilizado para verificar que la corriente se mantenga constante. Tiene una resolucion
de 100nA.

Figura 9. Voltimetro digital programable marca Hewlett-Packard modelo 34420A.
Cuenta con 7 digitos de resolucion, lo cual nos permite detectar voltajes de bajo
nivel, hasta 0.1nV.

Figura 10. Conmutador digital. Este conmutador nos ayuda a seleccionar las
diferentes configuraciones por la técnica de cuatro puntas.

Figura 11. (A) Dilatador. (B) Pelicula delgada cuadrada con los cuatro alambres
conectados a la muestra con pintura de Plata.

Figura 12. Equipo de vacio. A la izquierda se observa la bomba de arrastre
molecular; a la derecha, la bomba mecanica. Estas estan conectadas en serie.
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Figura 13. Interfaz con la que se programan los valores a utilizar sobre la muestra.
En el recuadro rojo se muestra el valor de la configuracién que se va midiendo. El
tiempo que lleva tomando datos, asi como el numero de datos que lleva y la
temperatura a la que se esta midiendo se observan en el recuadro amarillo. Y los
parametros (anteriormente mencionados) que se pueden programar se observan en
el recuadro azul.

Figura 14. Interfaz del programa para verificar el contacto entre el alambre de Cobre
y la muestra a utilizar.

Figura 35 Se muestra el funcionamiento de la técnica de Magnetrén sputtering DC
donde los atomos de Argon se ionizan para después chocar contra el blanco y
desprender atomos del mismo. Por ultimo, estos atomos del blanco se adhieren al
sustrato formando asi un recubrimiento en el sustrato

Figura 16. Vista frontal del equipo de crecimiento Magnetron sputterign DC.
Laboratorio de Superconductividad y Magnetismo, Instituto de Fisica IFUAP.
Benemérita Universidad Autbnoma de Puebla.

Figura 17. Esquema de una pelicula delgada con implementacion de la técnica de
cuatro puntas. (a) Se muestra la forma en como se midio el voltaje V1. (b) Se realizo
el intercambio entre la fuente de voltaje y el nanovoltimetro para tomar la medicién
del voltaje V2.

Figura 18. Comparativa de los voltajes V; y V,. Estos voltajes corresponden a
circuitos reciprocos. Por lo tanto, deberian de cumplir el teorema de reciprocidad.

Figura 19. Voltajes para cada corriente utilizada. Cada uno de los puntos representa
el promedio de 20 mediciones. Los voltajes V; y V, son “reciprocos”, es decir, para
realizar la medicion de estos voltajes se aplico el intercambio de lugar entre la fuente
de corriente y el nanovoltimetro. El recuadro en la parte superior izquierda
representa una amplificacién de uno de los puntos de la misma grafica con la
finalidad de apreciar mejor las barras de error.

Figura 20. Descripcion del método de inversion de corriente aplicado a técnica de
cuatro puntas. En (a) se alimenta la muestra haciendo pasar corriente por el punto
1 y midiendo el voltaje en los puntos 4 y 3. En (b) se invierte la corriente, esto es,
alimentando la muestra desde el punto 2 y midiendo el voltaje en los puntos 3 y 4
[21].

Figura 21. Se observa el voltaje obtenido en una muestra. El voltaje esta en funcion
del tiempo y con un cambio de polaridad en la corriente aplicada. Los voltajes
Vm1, Vmz, Vs, etc. Son medidos cada que se cambia de polaridad. Cada medida de
voltaje contiene un voltaje térmico constante V,,y un cambio de voltaje de offset dV.
La derivada del voltaje térmico se puede aproximar, por periodos cortos, a una
funcion lineal, entonces, el rango de cambio del voltaje en funcion del tiempo puede
ser tratado como una constante [20].
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Figura 22. En la Figura (a) la fuente de corriente es aplicada a la resistencia
empezando las mediciones durante una parte del ciclo. En la Figura (b) Cuando la
fuente de corriente esta prendida, el voltaje medido es el voltaje de la resistencia
mas el voltaje térmico. Para la Figura (c) la corriente es cero para la segunda mitad
del ciclo, y el voltaje medido solo es el voltaje térmico presente en el circuito [20].

Figura 23. Numeracion de los contactos eléctricos y de las configuraciones a utilizar
junto con la técnica de cuatro puntas. Imagen tomada de [21].

Figura 24. Los Delta V de color azul y circulos representan el voltaje de la muestra
tomados de acuerdo a la Figura 3 siguiendo la ecuacion 1. Para los Delta V de color
rojo y cuadrados se hizo el intercambio entre la fuente de corriente y el
nanovoltimetro. De misma manera se utilizé la ecuacién 2 para obtener los valores
de Delta V rojo.

Figura 25. En la A) se observa el teorema de reciprocidad aplicado en las “parejas
de pares” de las configuraciones CD-GH. En B) se muestra el teorema de
reciprocidad en las configuraciones restantes.

Figura 26. En recuadro se muestran los datos obtenidos para todas las corrientes
utilizadas en las mediciones para este “par de pares”. A simple vista se observa el
cumplimiento del teorema de reciprocidad, pero se hace un acercamiento para
saber qué tan iguales se pueden tomar estos datos. En la grafica grande se muestra
un acercamiento al “par de pares” utilizados en la corriente de 0.7mA, se observa el
cumplimiento del teorema de reciprocidad gracias a las barras de error utilizadas
(lineas verticales).

Figura 27. Se muestran los voltajes obtenidos para todas las configuraciones
posibles en diferentes temperaturas (K).

Figura 28. Se muestran los valores obtenidos mediante ley de Ohm para los “pares
de parejas” ABEF. Estos “pares de parejas” (en voltaje) son reciprocos de acuerdo
al Capitulo 5.

Figura 29. A) se muestran los valores de resistencia obtenidos para el par de
parejas de configuraciones CD-GH. B) se muestra los valores de resistencia de
MaMb-McMd.

Figura 30. Se muestra la resistencia para una corriente de 1.0 mA para los pares
de configuraciones AB y EF.
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