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A ciéncia ndo é, e nunca sera, um
livro terminado. Todo progresso
importante levanta novas questoes.
Dificuldades novas e mais profundas
sdo reveladas posteriormente a
cada desenvolvimento.

(Albert Einstein)
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RESUMO

Borcelli, Anelise. Estimativa da incerteza de medicdo de um sistema utilizado para
caracterizacdo eletrébnica de materiais semicondutores. Porto Alegre. 2015.
Dissertacdo. Programa de Pés-Graduagcdo em Engenharia e Tecnologia de Materiais,
Pontificia Universidade Catolica do Rio Grande do Sul.

A proposta desse trabalho foi apresentar um estudo de caso da aplicacdo do
método classico para a avaliacdo dos dados de medicdo e para a expressdo da
incerteza de medigéo. O objeto de estudo foi um cristal semicondutor definido como
amostra do ensaio com base na sua estrutura eletrénica. O sistema de medicéo
permite caracterizar a amostra através do método de Van der Pauw e do efeito Hall
para determinar a resistividade e o coeficiente Hall do cristal. A escolha de um
semicondutor como objeto de estudo e um método de caracterizacdo eletrbnica para
avaliacdo da incerteza de medicdo € devida a sua importancia na fabricacdo de
dispositivos utilizados em praticamente todos os produtos eletrénicos. Primeiramente,
foi realizada uma revisdo da literatura sobre as caracteristicas dos semicondutores
para compreenséao dos resultados que foram obtidos; em seguida, o desenvolvimento
de uma pesquisa dos fenbmenos fisicos que explicam as medicdes realizadas; e, por
altimo, a apresentacao das caracteristicas técnicas do sistema de medicao destinado
para obtencado dos valores das grandezas de estudo. Apdés, foi apresentado o método
para avaliacao da incerteza, e analisadas as fontes de incerteza inerentes ao processo
de medicdo e aos fendbmenos fisicos envolvidos, e identificadas as componentes que
nao afetam o resultado da medicdo. O produto final desse trabalho foi uma planilha
de célculo com o balanc¢o de incerteza para avaliacdo dos resultados das medicdes.
Essa planilha foi desenvolvida para o sistema de medicao utilizado nesse trabalho.
Entretanto, propdem-se que seja testada por outros usudrios para avaliacdo dos

resultados obtidos com outro conjunto de instrumentos de medicao.

Palavras-Chaves: Semicondutores. Método de Van der Pauw. Efeito Hall. Incerteza

de medicao.



ABSTRACT

BORCELLI, Anelise. Uncertainty measurement of a system used by electronics
characterization of semiconductors materials. Porto Alegre. 2015. Master.
Graduation Program in Materials Engineering and Technology, PONTIFICAL
CATHOLIC UNIVERSITY OF RIO GRANDE DO SUL.

The purpose of this paper was to present a case on the application of the classic
method for the evaluation of measurement data and expression of uncertainty in
measurement. The object of study was a semiconductor crystal defined as test sample
based on their electronic structure. The measurement system allow characterizing the
sample by Van der Pauw technique and Hall effect to determine the resistivity and the
Hall coefficient of the crystal. The choice of the semiconductor as the object of study
and an electronic characterization method for evaluation of uncertainty in
measurement is due to its importance in the manufacture of devices used in virtually
all electronic products. Firstly, there was be a review of the literature about the
characteristics of semiconductors for understanding the results that was be obtained,;
then, developing a research of physical phenomena that explain the measurements;
and finally the presentation of the technical characteristics of the measuring system
designed to obtain the values of the study variables. Eventually, classic method was
be present and the inherent sources of uncertainty in measurement process was be
analyzed as well as the physical phenomena involved and identifying the components
that do not affect the measurement results. The final product of this work was be an
uncertainty budget for evaluation of measurements. This worksheet was be developed
for the measurement system used in this work. However, it is proposed that it should
be is tested by other users to evaluate the results obtained with another set of

measuring instruments.

Keywords: Semiconductors. Van der Pauw Method. Hall Effect. Uncertainty in

measurement.



20

1. INTRODUGAO

Na etapa atual do desenvolvimento humano, denominada sociedade da
informacédo, as condicbes de geracdo do conhecimento e processamento da
informacao foram alteradas por uma revolugéo tecnolégica centrada nas tecnologias
da informag&o. O dominio da informag&o e do conhecimento constituem a atividade
social e econbmica predominante, fundamentada na geracédo, no armazenamento, no
tratamento, na transmissédo e no uso da informacgéo. Essencialmente, os produtos da
sociedade da informacdo sdo baseados no emprego de dispositivos eletrénicos

fabricados em semicondutores.

Apesar de todo o progresso ocorrido, especialmente durante o século XX, em
relagdo aos conhecimentos da ciéncia basica dos materiais e seu desenvolvimento,
continuam existindo demandas e desafios para a obtencdo de novos materiais. Como
por exemplo, materiais para a fabricacéo de circuitos integrados mais potentes, com
mais fun¢des, mais rapidos, de menor consumo de poténcia, de menor tamanho e

mais baratos.

Nesse contexto, a caracterizacao eletrdnica de materiais semicondutores € de
fundamental importancia. O conhecimento das propriedades desses materiais define
a sua aplicacdo em diversas areas, como por exemplo: na microeletrénica, nos
dispositivos optoeletrbnicos e estruturas fotdnicas, nos sensores e atuadores, na
micromecanica, nas estruturas para biologia e medicina, na fabricagdo de placas de

circuitos impressos e suas evolugoes.

Geralmente, na fase de fabricacédo dos dispositivos semicondutores, mede-se
o tipo de condutividade e a resistividade dos cristais por métodos ndo-destrutivos. Os
sistemas de medi¢do empregados, normalmente, utilizam o método de Van der Pauw

e as medidas de efeito Hall para a caracterizagdo destas propriedades. Entretanto,



21

sem avaliar a confiabilidade metrologica desses sistemas néo € possivel associar uma

indicacao quantitativa da qualidade do resultado destas mediges.

A incerteza de medicédo € a indicac&do quantitativa da qualidade do resultado de
medi¢cdes. Com a sociedade globalizada, tornou-se necessaria a definicdo de uma
metodologia internacionalmente aceita para a estimativa da incerteza, permitindo a
comparabilidade entre os resultados obtidos em diferentes laboratérios ou instituices.
O inicio da elaboracédo do Guia para a Expressao de Incerteza de Medicdo (GUM)
ocorreu em 1977 apds o reconhecimento do Comité Internacional de Pesos e Medidas
(CIPM) da auséncia de um consenso mundial sobre a equacgédo para o calculo da
incerteza de um resultado de medicdo (GUM, 2012; INMETRO, 2008).

A primeira versdo do GUM foi publicada em 1993, e passou a nortear 0s
trabalhos relacionados a medicdo em praticamente todas as areas, realgcando e
tornando mais difundidos os conceitos metrolégicos como rastreabilidade, incerteza
expandida, graus de liberdade, probabilidade de abrangéncia, nivel da confianca.
Atualmente, o GUM é adotado na maioria dos paises. O GUM e os seus diversos
suplementos, juntamente com o Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM),
compdem um conjunto abrangente de publicacbes, extremamente eficiente para

orientar e normatizar os trabalhos relacionados a area da metrologia.

A proposta desse trabalho foi avaliar a confiabilidade de um sistema de
medicao, utilizado para a caracterizacao eletrénica de materiais semicondutores, por
meio de uma estimativa da incerteza associada aos resultados obtidos para os valores

de tensdo com o emprego do método de Van der Pauw e das medidas de efeito Hall.
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2. OBJETIVOS

Nesse trabalho objetivou-se avaliar a confiabilidade metrolégica de um sistema
de medicéao por efeito Hall que utiliza o método de Van der Pauw para a caracterizacao

eletrbnica de materiais semicondutores.

2.1. Objetivos Especificos

Estimar as fontes de incerteza para o sistema de medicdo utilizado para
determinar a resistividade, o nimero de portadores de carga e sua mobilidade em

amostras do semicondutor Gai-xInxSh:Al (dopado com aluminio).

Testar a liga eutética Galn como solda fria para os contatos entre as ponteiras
e a amostra, quanto a praticidade e a linearidade da curva i (corrente) x V (tenséo).

Elaborar uma planilha para estimativa da incerteza de medicdo para o
equipamento do LAMAT - HMS-3000/.55T Hall Measurement System, marca Ecopia®,

com campo magnético fixo em 0,556 Tesla.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Desde a descoberta do diodo e o constante aprimoramento da tecnologia da
informacé&o, o avanco das pesquisas relacionadas com a transmissao de dados tem
sido surpreendente e de grande impacto sobre a sociedade. Estas pesquisas
aceleraram o interesse por outros materiais, que como o0 silicio possuem

caracteristicas semicondutoras (MISHRA, 2008).

Sao trés as principais caracteristicas de um material semicondutor:

e ligacdo covalente;

e aumento da condutividade com a temperatura,

e aumento da condutividade do material pela adicdo de impurezas
selecionadas na rede cristalina, ao contrario do que ocorre com 0S

condutores ou metais.

Existem varios materiais, além do silicio e do germanio, que possuem estas
caracteristicas. Alguns desses materiais sdo compostos formados a base dos
elementos (12) (16) e (13) (15) da tabela periédica. Outros, formam ligas
estequiométricas reunindo trés ou mais desses elementos, como exemplo o
GaixInxSb para x variando entre 0 e 1 (ADACHI, 2009). Além desses, existem alguns
oxidos metalicos que possuem caracteristicas semicondutoras, por exemplo, o SnO2

(tipo n) que é utilizado na fabricacédo de sensores (WANG, et al., 2010).

Por simplificacdo e pela farta literatura sobre os semicondutores puros, sera
utilizado o silicio como exemplo para os capitulos dedicado as propriedades elétricas

dos materiais semicondutores.



3.1. Materiais Semicondutores

Os semicondutores sdo definidos como sendo materiais que possuem as
bandas de valéncia e conducéo separadas por uma banda proibida de energia com

valor ndo muito elevado, menor que 4 eV, conforme ilustram a Figura 3.1 e os

exemplos da Tabela 3.1.
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Figura 3.1. llustracdo do modelo de bandas de energia para um semicondutor

(Fonte: KITTEL, 2004).

Tabela 3.1. Exemplos de materiais semicondutor, bom isolante, e bom condutor (KITTEL, 2004;

SWART, 2013; WANG, et al., 2010).

Material Bar;d?)aogeKE(zt\a/r)gla Classificacao
Germanio (Ge) 0,66 Semicondutor

Silicio (Si) 1,12 Semicondutor
Arseneto de Galio (GaAs) 1,42 Semicondutor
Antimoneto de Gélio (GaSb) 0,72 Semicondutor
Oxido de Estanho (SnOx) 3,60 Semicondutor
Diamante (C) 5,47 Bom isolante

Silica (SiOz) 9,00 Bom isolante
Aluminio (Al) 0,00 Bom condutor

Esse tipo de material puro terd uma condutividade elétrica bastante reduzida
em temperaturas normais de operacéo (entre 233 K e 313 K). A condutividade dos

materiais semicondutores puros se posiciona entre a condutividade dos isolantes e a

dos condutores, isto é, entre 10 e 10* (Q.m)* (KITTEL, 2004).



25

Nos semicondutores puros os elétrons ndo estdo livres, mas presos nas
ligagbes covalentes entre os atomos, como ilustra a Figura 3.2. Cada um dos atomos

da rede cristalina compartilha um ou mais elétrons entre si.
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Figura 3.2. Modelo de ligacdes quimicas de semicondutores (Fonte: SWART, 2013).

Entretanto, em temperaturas acima de 0 K, a vibragdo da rede cristalina €
suficiente para romper uma pequena fracao das suas ligacdes quimicas conferindo
certa condutividade elétrica aos semicondutores. Nesse tipo de ligacdo todos o0s
orbitais ficam preenchidos com dois elétrons cada, cada atomo fica com a sua ultima
camada completa, e a energia total do sistema é menor que a soma da energia interna
dos atomos isolados garantindo, assim, a manutencdo das ligacbes quimicas e a
coesao da estrutura (SWART, 2013).

Na temperatura de 0 K os semicondutores ndo poderdo conduzir corrente
elétrica, pois a banda de valéncia esta totalmente preenchida por elétrons e a banda
de conducéo totalmente vazia, com todos os estados desocupados. Aumentando-se
a temperatura acima de 0 K de um material semicondutor com largura da banda
proibida reduzida, alguns poucos elétrons da banda de valéncia adquirem energia
térmica da rede cristalina, podendo saltar dos estados da banda de valéncia para os

estados vazios da banda de conducao, como ilustra a Figura 3.3 (KITTEL, 2004).
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Figura 3.3. Esquema do modelo de ligacdes e de bandas de energia para visualiza¢éo dos

estados: (a) sem portadores; (b) com elétron livre; e (c) com lacuna (Fonte: SWART, 2013).

Dessa forma, se for aplicado um campo elétrico, o0 semicondutor respondera
com uma corrente elétrica, dada pela soma da conducéo dos elétrons na banda de
conducdo e das lacunas na banda de valéncia. Os elétrons e as lacunas sao
chamados de portadores de carga e, 0 processo de sua liberacdo € chamado de

geracdo térmica de portadores.
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Figura 3.4. (a) Funcdo de Fermi-Dirac e (b) diagrama de bandas de um semicondutor a uma

temperatura bem maior que 0 K, com igual nimero de elétrons na banda de conducéo e de lacunas
na banda de valéncia (Fonte: SWART, 2013).

Assim, quando um elétron passa para a banda de conduc¢&o, por um processo

térmico em um semicondutor puro, deixa uma lacuna na banda de valéncia formando
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um par elétron-lacuna, como ilustram as Figuras 3.4 e 3.5 (SWART, 2013). Portanto,
pode-se dizer que a condutividade ser& funcéo da densidade dos portadores de carga

na banda de conducéo.
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Figura 3.5. Diagrama da banda de energia do (a) silicio e do (b) GaSb (SHEEL, 2000).

Tendo em vista o baixo nimero de elétrons que saltam da banda de valéncia
para a banda de conducdo nos semicondutores puros, a condutividade € bem
reduzida. Entretanto, é possivel aumentar a densidade de portadores de carga do

material com a incluséo de impurezas na rede cristalina (VAN VLACK, 2000).

O sucesso dos semicondutores se deve a disponibilidade de técnicas de
dopagem (adicdo de pequena quantidade de impurezas especificas) controlada, em
nivel e local no semicondutor, permitindo, assim, alterar localmente as propriedades
do semicondutor. Isso, por sua vez, permite o desenvolvimento de inumeros

dispositivos e circuitos integrados eletrdnicos (SWART, 2013).

Se 0 dopante possuir cinco elétrons ou mais na ultima camada € um doador de
elétrons, e se aimpureza ou dopante possuir trés ou menos elétrons na ultima camada
€ um aceitador de elétrons (KITTEL, 2004).

3.1.1. Semicondutores Extrinsecos

Nos semicondutores extrinsecos o comportamento elétrico € determinado pela

presenca de impurezas na rede cristalina as quais, quando presentes mesmo em
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concentragfes diminutas, introduzem um excesso de elétrons ou de lacunas no
material (CALLISTER, 2002). Um semicondutor extrinseco € chamado do tipo n
guando os elétrons sdo os portadores majoritarios de carga em virtude da sua

densidade ou concentragéo, e as lacunas sao os portadores minoritarios de carga.

O elétron adicional que néo forma ligacdes fica fracamente preso a regido ao
redor do atomo de impureza, por meio de uma atracéo eletrostatica fraca. A energia
de ligacdo desse elétron é relativamente pequena, sendo facilmente removido do
atomo de impureza, se tornando um elétron livre ou de conducdo. Cada evento de
excitacdo doa um unico elétron para a banda de conducdo, por esse motivo uma
impureza desse tipo é chamada de doadora.

Uma vez que cada elétron doador € excitado de um nivel de impureza,
nenhuma lacuna correspondente € criada dentro da banda de valéncia (KITTEL,
2004). Para os semicondutores do tipo n, o nivel de Fermi € deslocado para cima no
espacamento entre bandas e imediatamente abaixo da parte inferior da banda de
conducéo, até préximo ao estado doador, e a sua posi¢cao exata é uma funcgéo tanto
da temperatura como da concentracao de doadores. O modelo de bandas de energia

para um semicondutor tipo n esta representado na Figuras 3.6.
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Figura 3.6. llustracdo do modelo de bandas de energia para um semicondutor do tipo n. (a) Estado
doador localizado dentro do espagamento entre bandas para T = 0 K. (b) Excitagdo de um elétron

livre de um estado doador para a banda de conducgéo para T > 0 K (Fonte: SWART, 2013).
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O efeito oposto é produzido pela adicdo de impurezas aceitadoras de elétrons.
Uma das ligacdes covalentes ao redor de cada atomo da rede cristalina fica deficiente
de um elétron, isto pode ser visto como uma lacuna que se encontra fracamente ligada
ao atomo de impureza. Essa lacuna pode ser liberada do atomo de impureza pela
transferéncia de um elétron de ligacdo adjacente. Essencialmente, o elétron e a lacuna
trocam de posic¢des. Por isso, considera-se que uma lacuna em movimento esta em
um estado excitado e participa do processo de conducdo analogo ao de um elétron

doador excitado.

Cada &tomo de impureza desse tipo introduz um nivel de energia dentro do
espacamento entre bandas, localizado acima, porém muito proximo, da parte superior
da banda de valéncia. Uma lacuna é criada na banda de valéncia pela excitacdo
térmica de um elétron da banda de valéncia para esse estado eletrénico da impureza.
Como apenas um portador é produzido, ndo € criado um elétron livre no nivel de
impureza ou na banda de conducdo. Uma impureza desse tipo é chamada receptora,
pois ela é capaz de aceitar um elétron deixando uma lacuna na banda de valéncia. As
excitacbes extrinsecas em que sdo geradas lacunas também podem ser
representadas atraveés do modelo de bandas, conforme ilustra a Figura 3.7.
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Figura 3.7. llustracdo do modelo de bandas de energia para um semicondutor do tipo p. (a) Estado
receptor localizado dentro do espacamento entre bandas para T = 0 K. (b) Excitacdo de um elétron
para o estado receptor para T > 0 K (Fonte: SWART, 2013).
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Nesse caso, as lacunas estao presentes em concentra¢gées muito mais altas do
que os elétrons, e sdo responsaveis pela conducao elétrica. Sendo, portanto, as
lacunas os portadores majoritarios de carga e os elétrons os portadores minoritarios
de carga. Para os semicondutores do tipo p, o nivel de Fermi esta posicionado dentro

do espagamento entre bandas, e proximo ao nivel do receptor (KITTEL, 2004).
3.2. Propriedades Elétricas dos Semicondutores

As propriedades elétricas dos sélidos sdo primordialmente determinadas pelo
comportamento dos elétrons do material, e dependem essencialmente do arranjo dos
elétrons no material, ou seja, dos estados quanticos que eles ocupam (VAN VLACK,
2000).

Uma das caracteristicas elétricas mais importantes de um material sélido € a
capacidade de se opor a passagem de corrente elétrica i mesmo quando existe uma
tensdo V aplicada. A lei de Ohm afirma que a corrente fluindo através de um
dispositivo € diretamente proporcional a tensdo aplicada ao dispositivo (SWART,
2013).

A resisténcia R de um material entre dois pontos quaisquer é determinada
aplicando-se uma diferenca de potencial V entre esses pontos e medindo a corrente i
resultante (VAN VLACK, 2000). Assim, a resisténcia R do material € definida pela
Equacéo 3.1.

R= (3.1)

|4
l

O valor de R é influenciado pela configuragdo da amostra, e para alguns
materiais é independente da corrente. Um dispositivo obedece a lei de Ohm quando
a sua resisténcia é independente do valor e da polaridade da diferenca de potencial

aplicada.

A resisténcia sozinha nao é suficiente para caracterizar um material, uma vez

gue diferentes formas de amostras apresentam valores de resisténcia diferentes. Isto
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levou a inclusdo de uma propriedade intrinseca do material: a resistividade ou
condutividade. Esta grandeza permite quantificar a capacidade de transporte de
corrente no material e realizar comparacdes significativas entre os diferentes materiais
(VAN VLACK, 2000). A resistividade p é independente da geometria de amostras
homogéneas e sem descontinuidades, e esta relacionada a R através da Equacao 3.2
(HALLIDAY e RESNICK, 1993).

RA
= — 3.2
P== (3.2)
Na qual S representa a distancia entre os dois pontos onde é realizada a
medida da tensdo, e A € a area da secdao reta perpendicular a direcdo da corrente.
Um material obedece a lei de Ohm quando a sua resistividade é independente do
mddulo, da direcdo e do sentido do campo elétrico aplicado (VAN VLACK, 2000;

SWART, 2013).

Algumas vezes, a condutividade elétrica o € usada para especificar a natureza
elétrica do material. A condutividade pode ser definida como o inverso da resistividade
do material, conforme a Equacgao 3.3 (HALLIDAY e RESNICK, 1993).

c= (3.3)

1
P

A condutividade elétrica, no caso dos materiais semicondutores, indica a
facilidade do movimento dos portadores de cargas, elétrons ou lacunas, de uma
posicdo para a outra no material (KITTEL, 2004). A medida do tipo de condutividade
(tipo p ou tipo n), depende da quantidade de portadores de carga positivas (lacunas)

e negativas (elétrons) incorporados na rede do cristal, conforme traduz a Equacéo 3.4.

G =nylqlu, +nplqlp, (3.4)

Sendo nn e np 0s portadores de carga (negativos e positivos) e un € pp a

mobilidade dos portadores tipo n e tipo p. Entretanto, a resistividade ndo € um
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parametro Unico para caracterizar um material, visto que materiais diferentes podem
ter a mesma resistividade em temperaturas diferente (VAN VLACK, 2000). Além disso,
um dado material pode apresentar diferentes valores de resistividade, dependendo da
forma como ele foi sintetizado. Isto é notadamente valido para os semicondutores,
onde a resistividade sozinha nao explica todos os resultados experimentais
observados (SWART, 2013; KITTEL, 2008).

A condutividade, no entanto, € bem reduzida para os semicondutores puros,
tendo em vista o baixo numero de elétrons que saltam da banda de valéncia para a
banda de conduc¢éo. Mas pode ser bem mais alta para os semicondutores extrinsecos.
Tanto para os semicondutores puros quanto para os extrinsecos, a mobilidade dos
portadores de carga serd maior para os elétrons do que para as lacunas (SWART,
2013).

Portanto, a caracterizacdo eletronica de semicondutores € extremamente
importante no processo de fabricacdo de dispositivos em estado solido, pois permite
avaliar se com as propriedades elétricas que o material apresenta, € possivel utiliza-

lo para executar funcdes especificas em diversas aplicacdes (SWART, 2013).

3.3. Caracterizacéo Eletronica de Semicondutores

3.3.1. Medidas Eletrénicas

A resistividade pode ser medida diretamente no material semicondutor por meio
da medida da resisténcia elétrica de uma peca com forma e dimensdes geométricas
conhecidas, como ilustra a Figura 3.8 (a). Esse método possui limitacdes, mas a
principal delas é a pequena tolerancia dimensional necesséaria para garantir uma
medida confiavel. Existem varios outros métodos experimentais que possibilitam a
obtencao da resistividade elétrica em materiais semicondutores. Cada método fornece

a resistividade com valores e precisao distintos.

Os métodos encontrados na literatura utilizam geralmente uma ponte de
impedancia tipo ponte de Wheatstone, entre eles destacam-se os métodos de pulsos,

método sem contato, método duas pontas, método de sonda de quatro pontas,
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método eletrdbmetro e método de Van der Pauw. O outro, € o método de quatro pontas
ilustrado na Figura 3.8 (b), sendo esse o mais utilizado para a caracterizacao elétrica
de laminas (SWART, 2013; SCHMIDT,1997; SEILER, 2004; WEDSTER,1999; VAN
DER PAUW,1958).
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Figura 3.8. (a) Barra de material semicondutor de comprimento L e se¢&o de area A com

~ A

aplicagcdo de uma tensao V; (b) Representacao esquemética da medida de quatro
pontas (Fonte: SWART, 2013).

No método de quatro pontas, quatro agulhas alinhadas de forma equidistante
(com distancia S entre cada contato) sdo pressionadas sobre a superficie do
semicondutor. Uma fonte de corrente faz passar uma dada corrente i entre as agulhas
1 e 4, enquanto entre as agulhas 2 e 3 mede-se a tenséo V. Demonstra-se, entéo, que

a relacéo apresentada na Equacéao 3.5 € valida para a resistividade (SMITH, 1958).

%4
p= ZRSGT (3.5)

Onde G é um fator de correcdo tabelado, que depende da geometria da
amostra. Para amostras ou camadas finas com espessura d e dimensdes horizontais

muito maiores que a distancia S entre as agulhas, vale a Equacao 3.6.

T V V
= —d—=4,532d— 3.6
P2 : (3.6)
Ainda é usual definir uma grandeza denominada resisténcia de folha Rs como
sendo a resisténcia de uma amostra de area A de superficie quadrada e espessura d.
A resisténcia de folha € uma medida de resisténcia usada para caracterizar finas

camadas de semicondutores extrinsecos, normalmente uniformes em toda a sua
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espessura. Como a resistividade é uma funcéo direta da geometria da amostra, é
conveniente expressar a resisténcia de folha Rs em unidades de ohms por quadrado,

e calcular utilizando a Equacao 3.7.

(3.7)

A acédo de deriva de portadores somente ocorrerd quando houver um campo
elétrico e altas concentracdes de portadores, podendo ser consideravel para os

portadores majoritarios.

A dopagem do semicondutor pode ser determinada considerando a sua relagao
com a mobilidade dos portadores. Se o nivel de dopagem for significativo, a
resistividade pode ser calculada por meio das Equacdes 3.8 e 3.9, para

semicondutores tipo p e tipo n, respectivamente.

1
= 3.8
p P (3.8)
1
_ 3.9
P qni, (3:9)

A dopagem estd relacionada com a resistividade de acordo com a
Equacéo 3.10.

1
N=—-— 3.10
(qup) (3.10)
Onde u é a mobilidade dos portadores e N é a dopagem da impureza doadora

ou aceitadora.
3.3.2. Método de Van der Pauw
Todos os métodos experimentais quando utilizados para obtencéo do valor de

resistividade elétrica necessitam amostras com formato e area bem definidos, como

mencionado anteriormente. Porém, o método de Van der Pauw € independente do



35

formato da amostra, desde que a sua espessura seja trés vezes menor do que a area.
Por esse motivo, € um dos métodos mais adequados para a obtencéo da resistividade,
densidade e mobilidade de portadores de carga em laminas de materiais

semicondutores.

O método de Van der Pauw é amplamente utilizado na inddstria de
semicondutores para determinar a resistividade de placas planas com formatos

arbitrarios.

As amostras devem satisfazer as seguintes condi¢des (SEILER, 2004):

e 0S contatos entre a amostra e a ponta de prova devem ser 6hmicos;

e 0s contatos devem estar na periferia da amostra;

e 0s contatos devem ser suficientemente pequenos;

e a amostra deve ser homogénea em espessura, e ndo deve apresentar

descontinuidades (furos isolados, por exemplo).

A grande vantagem desse método, em comparacdo as medi¢cbes por quatro
pontas, € a eliminacédo da correcdo geométrica da superficie da amostra. O objetivo
da medicao de resistividade é determinar a resisténcia de folha Rs. Van der Pauw
(1958) demonstrou que existem duas resisténcias caracteristicas Ra e Rs, associadas
com o0s contatos correspondentes mostrados no esquema das medigbes
representados na Figura 3.9. Ra e Rs estdo relacionadas com a resisténcia de folha
Rs pela Equacgéo 3.11 (VAN DER PAUW, 1958).

Ry=Vyll, Ry =V4/ Iy
@ (b)

Figura 3.9. Esquema da configuracéo utilizada no método de Van der Pauw para determinar as

resisténcias caracteristicas (a) Ra e (b) Rs (Fonte: NIST, 2011).
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ndR ndR
exp (— RSA) + exp (— RSB) =1 (3.11)

Onde Ra (R12,43) € R (R23, 14) S0 as resisténcias elétricas caracteristicas (ver
Figura 3.9), Rs é a resisténcia de folha, e d é a espessura da amostra. A resistividade

p pode ser calculada utilizando a Equacéo 3.7 apresentada no Capitulo 3.3.1.

Para a obtengcdo das duas resisténcias caracteristicas utiliza-se a seguinte
metodologia: aplica-se uma corrente direta i12 entre os contatos 1 e 2 e mede-se a
tensdo Va4 entre os contatos 3 e 4, conforme esquema apresentado na Figura 3.9 (a).
Em seguida, aplica-se uma corrente elétrica i23 entre os contatos 2 e 3 e mede-se a
tensao Vs entre os contatos 1 e 4, conforme esquema apresentado na Figura 3.9 (b).
Os valores de Ra e Rs podem ser calculados por meio da lei de Ohm.

Assim, é possivel resolver numericamente o teorema de Van der Pauw (1958)
para obter o valor de Rs. A solucao, contudo, pode ser obtida quando as dimensdes
superficiais da amostra forem simétricas. Nesse caso, considera-se 0 teorema da

reciprocidade definido na Equacéo 3.12.

R12,34 = R34,12 (3-12)

Por consequéncia, € possivel obter um valor mais preciso para as resisténcias
R12,34 € Res 41 fazendo duas medigbes adicionais dos valores reciprocos R23.41 € Ri12,34

utilizando as Equacbes 3.13 e 3.14, respectivamente, e calculando a média dos

resultados.
R + R
= 12,34 2 34,12 (313)
R + R
RB — 23,41 : 41,23 (314)

As medicdes de resisténcia podem ser realizadas ainda com maior precisao.
Isto pode ser obtido mediante a repeticdo das medi¢cdes de resisténcia depois de
mudar as polaridades, tanto da fonte de corrente, como do medidor de tensdo. Uma

vez que as medi¢cOes sejam realizadas nos mesmos pontos da amostra, apenas no
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sentido oposto, os valores Ra e Rs podem ainda ser calculados como a média das
medicdes realizadas na polaridade padrdo e na polaridade inversa. A vantagem de
fazer isso € que qualquer desvio nos valores de tensdo, como potenciais termelétricos
devido ao efeito Seebeck, serdo cancelados (VAN DER PAUW, 1958).

Combinando esses meétodos com as medidas reciprocas, obtemos as
Equacdes 3.15 e 3.16.

R +R +R +R
R, = 12,34 34,12 j 21,43 43,21 (3.15)

_ Ry341 + Ru123+ Ryz14 + Rigso

= - (3.16)

Em geral com o teorema de Van der Pauw (1958) ndo € possivel calcular a
resisténcia de folha Rs utilizando as equagfes conhecidas. A excecdo € quando

R = Ra = R, nesse caso, a resisténcia de folha é dada pela Equacéo 3.17.

7R

- 3.17
Rs In2 ( )

Normalmente, para determinar a mobilidade p e a densidade superficial de
cargas ns é necessario realizar uma combinacgéo das medidas de resistividade obtidas

pelo método de Van der Pauw (1958) e as medidas de efeito Hall.
3.3.3. Medidas de Efeito Hall

Esse efeito é um resultado do fendmeno segundo o qual um campo magnético
aplicado perpendicularmente a direcdo do movimento de uma particula carregada
exerce sobre a particula uma forga perpendicular tanto ao campo magnético quanto a

direcdo de movimento da particula.

Apoés realizar medidas de efeito Hall (1879) em varios semicondutores,
observou-se que alguns desses solidos conduziam eletricidade por portadores de
carga negativa - ¢, enguanto outros por portadores de carga positiva + q. Tal medida

fornece as seguintes propriedades do semicondutor: tipo de portador majoritario,
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concentracdo do portador majoritario e sua mobilidade. A medida do efeito Hall é
realizada como indicado na Figura 3.10, na qual uma corrente elétrica i passa através

de uma amostra com a forma de um paralelepipedo.

(@) (b)
Figura 3.10. Representacdo da medida de efeito Hall em sélido com portadores de: (a) cargas
negativas; (b) cargas positivas (Fonte: SWART, 2013; HALL, 1879).

Aplica-se um campo magnético B perpendicular ao soélido, o qual ira defletir as
cargas com uma for¢ca magnética F perpendicular ao campo B e ao deslocamento dos

portadores de carga v, de acordo com a Equacéo 3.18.

F = q(? x B) (3.18)

Como os vetores do campo magnético e da velocidade dos portadores sao
perpendiculares entre si, 0 médulo do produto vetorial da Equacao 3.19 é dado pelo

produto do modulo de ambos.

F =qvB (3.19)

Essa deflexdo ird acumular cargas nas faces laterais do sélido até uma situacao
de regime estacionario, em que a forca total lateral de Lorentz € nula (HALLIDAY et
al,1993). Esse acumulo de cargas nas faces laterais corresponde a inducdo de um
potencial denominado tensdo Hall Vi, que pode ser medido com um voltimetro. As

tensdes Hall medidas serdo de sinais opostos quando as particulas condutoras forem
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de sinais opostos. O valor de Vx depende da corrente i, do campo magnético B, e da

espessura da amostra d, de acordo com a Equacéo 3.20.

RyiB
VH = d

(3.20)

Nessa expressdo, Ry é um valor constante caracteristico de cada material
semicondutor denominado coeficiente Hall (1879). Para o0s semicondutores
extrinsecos tipo n, onde os portadores de carga majoritarios sao os elétrons, o valor

de Ru € negativo e pode ser determinado através da Equacéo 3.21.

1

R, =
"7 nlql

(3.21)
Dessa forma, n pode ser determinado, uma vez que Ru pode ser medido e o
valor de g é conhecido. Medindo-se Vx e conhecendo os valores de i e B é possivel

determinar a densidade superficial de cargas ns por meio da Equagéo 3.22.

iB
n =
* q|Vyl

(3.22)

Além disso, é possivel determinar a mobilidade do elétron un (SCHMIT,1979;
SEILER, 2004) com a Equagao 3.23.

=2 (3.23)

Ou, usando a Equagéo 3.24.

tn = |Rylo (3.24)

Dessa forma, o valor de un pode ser determinado se a condutividade o também
for medida. Para semicondutores extrinsecos tipo p, obtém-se expressdes totalmente

analogas, com a diferenca que a tensédo Hall sera de sinal oposto.
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3.4. Contatos Metal-Semicondutor Ohmicos

A juncdo ou contato metal-semicondutor € de fundamental importancia para
dispositivos eletrénicos, pois € ela que permite a formacao das interconexdes entre
dispositivos dentro do circuito integrado (SEILER, 2004). Além de conexdes com
dispositivos, a juncdo metal-semicondutor também pode constituir a parte interna de
alguns tipos de dispositivos (SWART, 2013).

As juncdes metal-semicondutor podem apresentar comportamento de contato
o6hmico: relacao I-V linear e simétrica em torno de V = 0 com baixa resisténcia elétrica,
ou seja, quase uma reta vertical passando pela origem. Ou, de contato tipo retificador:
conduz corrente para polarizacdo direta e praticamente ndo conduz corrente para
polarizacéo reversa (SEILER, 2004; WEDSTER,1999).

Lembrando que a natureza sempre procura a situacdo de minima energia
(SWART, 2013; SEILER, 2004; WEDSTER,1999), um bom contato 6hmico entre as
ponteiras ou pontas de medigdo pode ser realizado através de uma solda metalica ou
metaloide apropriada.

3.5. Avaliagdo dos Resultados de uma Medicé&o

O resultado de uma medicdo é uma aproximacdo ou estimativa do valor do
mensurando. Com base nas informac¢des disponiveis a partir da medicéo € possivel
estabelecer uma probabilidade de que esse valor supostamente Unico se encontre

dentro de um intervalo de valores da grandeza medida.

A qualidade do resultado de medicdo de uma grandeza fisica pode ser
guantificada quando pretende-se avaliar a sua confiabilidade metrolégica. Isto permite
gue esses resultados possam ser comparados, tanto entre medi¢des repetidas com o
mesmo ou outro sistema de medicdo, como com valores de referéncia (padréo de
medic&o primario, valores de referéncia especificados ou normas). Por esse motivo, é
necessario que exista um procedimento aceito internacionalmente para caracterizar a

gualidade do resultado por meio do valor da sua incerteza.
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Os métodos estudados para estimar e expressar a incerteza ndo se aplicam
apenas aos resultados de uma medicdo, mas também sdo aplicaveis a um projeto
conceitual e, a andlise tedrica de experimentos, de métodos de medicdo, de
componentes e sistemas complexos. Consequentemente, o resultado de uma
medicdo e sua incerteza podem ser conceituais e fundamentados em dados
hipotéticos e devem ser interpretados nesse sentido mais amplo (GUM, 2012;
INMETRO, 2008).

3.5.1. Estimativa da Incerteza de Medicao

O Guia para a Expressdo de Incerteza de Medicdo (GUM) propde uma
metodologia para avaliar e expressar a incerteza associada ao resultado de uma
medicdo. Tal método pode ser implementado em muitos campos de atuagéo, e pode
ser resumido na sequéncia de etapas apresentadas no diagrama da Figura 3.11.

Elaboragio do Estimativas das
Diagrama Incertezas das
Causa-Efeito Fontes de Entrada

Definicdo do
Mensurando

Célculo dos Calculo das
Coeficientes de Componentes de
Sensibilidade Incerteza

Combinacio das
Componentes

Calculo dos Graus Determinacgio do Estimativa da
de Liberdade Fator de Incerteza
Efetivos Abrangéncia Expandida

Figura 3.11. Etapas propostas no GUM para estimar a incerteza de uma medicéo.

Dentre essas etapas, a mais importante é estabelecer a grandeza fisica de
estudo, ou seja, a definicdo do mensurando. Na maioria das vezes, o mensurando ndo

€ medido diretamente, mas determinado a partir de n grandezas de entrada Xi,
relacionadas por meio de uma funcdo matematica, conforme a Equacéo 3.25.
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y = f(x1, %2, ) Xn) (3.25)

Apés o processo de investigacdo das possiveis variaveis envolvidas para a
obtencao do resultado da medicao é possivel organizar essas informacdes utilizando
recursos gréaficos que permitem identificar com razoavel clareza as fontes de incerteza
de entrada que contribuem para a estimativa da incerteza expandida®. O diagrama de
Ishikawa, mais conhecido como diagrama causa-efeito ou espinha-de-peixe, € 0

recurso frequentemente utilizado (OLIVEIRA, 1995).

7

O diagrama causa-efeito € utilizado para organizar de forma estruturada e
hierarquica as informacdes, permitindo identificar a relacdo entre o efeito (fendbmeno
fisico) sob investigacdo e as suas causas mais provaveis e merecedoras de maior
atencao (variaveis que influenciam significativamente no resultado). Esta avaliacdo
exige o conhecimento do problema para a geracdo de uma lista das causas,
retroagindo-se a partir do efeito estudado, da direita (cabeca do peixe) para a

esquerda (espinhas).

O procedimento para elaborar um diagrama causa-efeito pode ser
sistematizado da seguinte forma: determinar o efeito cujas causas pretende-se
identificar; listar quais as causas mais provaveis e que tém uma influéncia direta no
problema a ser resolvido (causas primarias); esbocar o esqueleto do diagrama
colocando na extremidade direita o efeito, e partindo desta tracar uma linha horizontal
para esquerda de onde irradiam as ramificacdes com as causas consideradas como
primarias; identificar as causas secundarias que afetam as causas primarias e, caso

aplicavel, as causas terciarias que afetam as causas secundarias. Cada um desses

! Produto da incerteza-padrdo combinada com um fator maior do que o nimero um (VIM, 2012).
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niveis constitui ramificacdes nas causas de nivel imediatamente inferior, conforme
exemplificado no diagrama da Figura 3.12 (OLIVEIRA. 1995).

Figura 3.12. llustragéo do diagrama de Ishikawa.

Apés elaborar o diagrama causa-efeito é possivel visualizar com maior
facilidade as condi¢des de contorno do modelo matematico e as fontes que definem a
incerteza de medicdo do mensurando. As incertezas-padrdo? de cada fonte de
entrada, u(xi), sdo estimadas em funcdo da maneira como a fonte de entrada aparece

para definir o mensurando.

A incerteza de medicdo geralmente engloba muitas causas (chamadas de

componentes no vocabulario metroldgico). Algumas delas podem ser estimadas por

2 Incerteza de medicdo expressa na forma de um desvio-padrédo (VIM, 2012).
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uma avaliacdo do Tipo A3 da incerteza de medicédo, aplicando uma distribuicdo
estatistica dos valores provenientes de seéries de medicbes que podem ser
caracterizadas por desvios-padrdao. Outras componentes podem ser estimadas por
uma avaliacdo do Tipo B* da incerteza de medicdo, também determinadas por
desvios-padréo calculados a partir de funcdes de densidade de probabilidade

fundamentadas na experiéncia ou em outras informagoes.

A avaliacdo Tipo A da incerteza-padrdo € inerente ao processo de medicéo e
realizada através de um tratamento estatistico do conjunto de repeticdes das
observacdes da grandeza de entrada xi. Quando sao executadas repetidas medicdes
da grandeza de entrada xi sob condi¢des de repetitividade, uma das avaliagbes Tipo A

da incerteza-padréo u(x,) € determinada confornte a Equacao 3.26.

s(x;)
Vn

u(x,) = (3.26)

Onde s(xi) & o desvio-padrdo dos valores individuais do conjunto de

observacdes, e n é o numero de observacdes repetidas.

8 Avaliagdo de uma componente da incerteza de medi¢do por uma analise estatistica dos valores

medidos, obtidos sob condi¢8es definidas de medi¢éo (VIM, 2012).

4 Avaliacdo de uma componente da incerteza de medicdo determinada por meios diferentes daquele
adotado para uma avaliacéo do Tipo A da incerteza de medicdo. Por exemplo, avaliacdo baseada na
informacéo, associada a valores publicados por autoridade competente, ao valor de um material de
referéncia certificado, obtida a partir de um certificado de calibracéo, relativa a deriva, obtida a partir da
classe de exatidao de um instrumento de medicéo verificado, obtida a partir de limites deduzidos da

experiéncia pessoal (VIM, 2012).
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Contudo, a avalia¢édo do Tipo B da incerteza-padrao é realizada por um método
diferente do estatistico. Normalmente € avaliada por julgamento cientifico embasado
nas informacdes disponiveis sobre a possivel variabilidade da grandeza de entrada xi.
O conjunto de informacdes pode incluir dados de medi¢cbGes prévias, experiéncia ou
conhecimento do comportamento e das propriedades de materiais e instrumentos
relevantes, especificacbes dos fabricantes ou documentos normativos, dados
fornecidos em certificados de calibracéo e outros certificados, incertezas atribuidas a

dados de referéncia extraidos de manuais.

De tal modo que uma incerteza-padrédo do Tipo A é obtida a partir de uma
funcdo densidade de probabilidade derivada de uma distribuicdo de frequéncia
observada, enquanto que uma incerteza-padrdao do Tipo B é obtida de uma funcao
densidade de probabilidade assumida como conveniente e adequada com base no
grau de credibilidade de que um evento poderd ocorrer. Ambos os enfoques
empregam interpretacdes reconhecidas de probabilidade, por exemplo, retangular,

triangular, normal e t-Student.

Uma das estimativas da incerteza-padréo Tipo B, u(xi), é obtida quando os
valores de u(xi) ttm uma determinada distribuicdo de probabilidade aceitada e um
intervalo de dispersdo. Assumindo-se que a variacdo de u(x) tenha distribuicao
retangular para um intervalo simétrico + a, a estimativa da incerteza-padrdo nesse

caso é definida pela Equagéo 3.27.

u(x;) = (3.27)

il e

Admitindo-se que u(xi) tenha uma distribuicdo triangular no intervalo + a, a

estimativa da incerteza-padréo é definida pela Equagéo 3.28.

a
u(x;) = NG (3.28)
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Quando a incerteza de uma fonte de entrada u(xi) provém de um certificado de
calibracdo com as informacdes da probabilidade e do fator de abrangéncia k°, a

estimativa da incerteza-padrao € definida pela Equacéo 3.29.
U
u(x;) = T (3.29)

Onde U é a incerteza expandida e k é o fator de abrangéncia declarados no

certificado de calibracédo da respectiva fonte de entrada.

O passo seguinte é avaliar se duas ou mais variaveis estao inerentemente
relacionadas, sendo necessario explorar a natureza dessa relacdo. A técnica
estatistica usualmente empregada para modelar e investigar a relacdo entre duas ou

mais variaveis é a analise de regressao.

O diagrama de dispersdo é uma forma qualitativa de identificar se as duas
variaveis estao correlacionadas, como demonstrado na Figura 3.13. Esse diagrama é
um grafico no qual cada par (xi, yi) € representado como um ponto plotado em um
sistema bidimensional de coordenadas. A inspecdo desse diagrama de dispersdo
indica que, embora nenhuma curva simples passe exatamente através de todos o0s
pontos, ha uma forte indicacdo de que os pontos estdo dispostos aleatoriamente
dispersos em torno de uma linha reta. Duas varidveis podem apresentar-se como
tendo uma correlagdo positiva, negativa, ou ndo apresentarem correlacédo
(MONTGOMERY, 2003).

5 NUumero maior do que um pelo qual uma incerteza-padrdo combinada é multiplicada para se obter

uma incerteza de medig&o expandida (VIM, 2012).
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N&o ha correlagao

Correlacdo Positiva Correlagdo Negativa

(b) (©)
Figura 3.13. Tipos de correlacdo possiveis para um diagrama de dispersédo. (a) Diagrama de
dispersdo em que ndo ha correlacéo. (b) Diagrama de disperséo de correlacdo positiva. (c). Diagrama
de disperséo de correlagédo negativa.

Uma das formas quantitativas de avaliacdo da intensidade da correlagéo entre
duas variaveis x e y é o célculo do coeficiente de Pearson rxy, 0 qual é definido pela
Equacéo 3.30 (INMETRO, 2008).

Ne DX Vi — NXi L Vi
J [ne S a2 — (8 x)2] % [, £y2 — (S y)?]

rx,y =

(3.30)

Onde xi e yi s@o os pares dos valores que definem os pontos no diagrama de

disperséo, e nt € o numero total de pares dos valores.

A etapa seguinte € estimar as incertezas das fontes de entrada. Caso exista
correlacdo entre uma fonte de entrada e o mensurando é necessario calcular o
coeficiente de sensibilidade. O coeficiente de sensibilidade ci do mensurando y em

relacdo a cada fonte de entrada xi & definido na Equacéo 3.31 (INMETRO, 2008).
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=2 (3.31)

No caso de nao existir uma relacao direta entre o mensurando e alguma fonte

de entrada, o coeficiente de sensibilidade pode ser determinado experimentalmente.

Apbs estimar as incertezas-padrdo de todas as fontes de entrada do
mensurando e calcular os seus coeficientes de sensibilidade, pode-se estimar cada
componente de incerteza na unidade do mensurando pela Equacéao 3.32 (INMETRO,
2008).

0
1, () = 22 u(x) = €ix)-u(x) (3.32)

Onde uxi(y) € a componente de incerteza do mensurando referente a cada fonte
Xi, Ci (Xi) € o coeficiente de sensibilidade referente a cada fonte xi, u(xi) é a incerteza
referente a cada fonte xi.

Nesta etapa da metodologia de calculo da incerteza de medicéo pelo GUM é
possivel avaliar de forma mais objetiva o impacto da incerteza de cada fonte de
entrada na incerteza combinada do mensurando. Também é possivel definir a
exatiddo necessaria de qualquer uma das fontes de entrada do mensurando em

relacdo a tolerancia do seu respectivo processo (GUM, 2012).

A estimativa da incerteza-padrdo combinada, uc(y), € obtida a partir da
combinacgao das incertezas-padrao u(xi) de cada uma das fontes de entrada xi. O GUM
estabelece duas equacdes para a combinacdo de incertezas: uma para quando nao
ha correlacéo entre as incertezas das fontes de entrada e outra quando ha correlagéo

entre as incertezas das fontes de entrada.
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Quando nédo ha correlagéo entre as incertezas das fontes de um mensurando,

a sua respectiva incerteza-padrdo combinada uc(y) é calculada pela Equacgéo 3.33.

N a 2 N N
u(y) = Z(a—)’;.uw) = D (@ u@) = | (@)’ (3.33)

i=1 i=1

Quando ha correlacao entre as incertezas das fontes de um mesurando, a sua

respectiva incerteza-padrao combinada uc(y) € calculada pela Equacéo 3.34:

N N-1 N
af \* af 0
ul(y) = Z (%) u?(x;) + 2 Z Z a—)]:a—)]:u(xi)u(xj)r(xi,xj) (3.34)
i=1 i=1 j=i+1 L

Onde o coeficiente de correlacdo entre duas fontes de incertezas xi e xj é
definido pela Equacgéo 3.35.

_ U(Xi, XJ)
r(xi,xj) = —u(xi)u(xj) (3.35)

Sendo que r(xi, xj) deve estar contido no intervalo -1 < r(x;, Xj) < +1. Quando as
incertezas das fontes de entrada séao correlacionadas, ou seja, r(xi, X)) = 1, a incerteza-

padrdo combinada sera a soma linear delas, duas a duas.

O numero de graus de liberdade efetivos vett da incerteza-padrdo combinada
de um mensurando é calculado pela Equacdo 3.36 de Welch-Satterthwaite (GUM,
2012; INMETRO, 2008).

o weO) ue(y)
Y ?’:1”—? yN (u(xi)- i(xi))4 (3.36)
Vi i=1 }

Vi
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Onde:

e N é o numero de fontes de entrada;

e Vi Sao os graus de liberdade de cada fonte de entrada;

e Ui(y) é a incerteza-padrdo de cada fonte de entrada na unidade do
mensurando;

e Uu(xi) é a incerteza-padrao de cada fonte de entrada;

¢ Ci(xi) € o coeficiente de sensibilidade do mensurando em relacéo a cada fonte

de entrada.

O ndmero de graus de liberdade é um numero inteiro. Sempre que houver
nameros decimais no valor dos graus de liberdade efetivos, somente a parte inteira
do nimero deve ser considerada. O numero de graus de liberdade de uma incerteza-

padrao tipo B é considerado pelo GUM como infinito (GUM, 2012).

O fator de abrangéncia k € definido a partir da distribuicéo t-Student e 0 mesmo
depende da probabilidade de abrangéncia P, geralmente de 95,45%, e também do
namero de graus de liberdade efetivos Vet da incerteza-padrdo combinada uc(y).
Eventualmente, a incerteza-padrédo combinada uc(y) pode ser utilizada para expressar

a incerteza de um resultado de medigéo.

Porém, em algumas aplicacbes se faz necessaria a declaracdo de uma
incerteza que defina um intervalo em torno do resultado de medicdo. Espera-se que
esse intervalo englobe uma grande porcdo da distribuicdo de valores que podem
razoavelmente ser atribuidos ao mensurando. A incerteza expandida U, para uma
determinada probabilidade de abrangéncia P, é estimada pela Equacéo 3.37. A sua

probabilidade de abrangéncia P geralmente citada € 95% ou 95,45%.

U= k(P,v)-uc(y) (3.37)

A incerteza expandida pode ser expressa em termos da unidade do

mensurando ou também de forma relativa (%, ppm, ppb). O valor da incerteza
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expandida devera ser declarado no maximo com dois algarismos significativos; desta
maneira é definida a respectiva resolugédo do seu valor. Por sua vez, a resolucdo do
valor da incerteza expandida estabelece a resolucdo do valor mais provavel do

mensurando.

3.6. Precisao do Sistema de Medicéao

A precisdo de um sistema de medicdo pode ser avaliada pelo grau de
concordancia entre as indicagcbes ou valores medidos, obtidos por medigcbes
repetidas, no mesmo objeto ou em objetos similares (VIM, 2012).

Geralmente, a precisdo € expressa numericamente por medidas como o
desvio-padrao, a variancia ou o coeficiente de variacdo, sob condi¢des especificadas
de medicdo. Tais “condigdes especificadas” podem ser, por exemplo, condigdes de

repetibilidade, condi¢cdes de precisdo intermediaria ou condi¢cdes de reprodutibilidade.

A repetibilidade de um sistema de medicdo pode ser avaliada apdés serem
realizadas repetidas medi¢coes de uma grandeza nas seguintes condi¢cdes: 0 mesmo
procedimento de medi¢cdo, os mesmos operadores, 0 mesmo sistema de medigéo, as
mesmas condicdes de operacdo e o mesmo local, assim como medi¢des repetidas no

mesmo objeto ou em objetos similares durante um curto periodo de tempo.

As condicdes de precisdo intermediaria compreendem o mesmo procedimento
de medicdo, o0 mesmo local e medi¢cBes repetidas no mesmo objeto ou em objetos
similares, ao longo de um periodo extenso de tempo, mas pode incluir outras
condi¢cdes submetidas a mudancas. As condicbes que podem variar compreendem
novas calibracdes, padroes, operadores, sistemas de medicao e outras de acordo com

o fendbmeno fisico estudado.

As condicbes de reprodutibilidade incluem diferentes locais, diferentes
operadores, diferentes sistemas de medicao e medicdes repetidas no mesmo objeto
ou em objetos similares. Os diferentes sistemas de medicdo podem utilizar

procedimentos de medicéo diferentes.
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E adequado que sejam especificadas as condi¢cdes que mudaram quando a
avaliacao da precisao do sistema de medicéo for realizada sob condi¢gbes de precisao

intermediaria ou condicfes de reprodutibilidade.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. Sistema de Medicao

Para a caracterizacdo das propriedades elétricas de amostras de cristais
semicondutores obtidos por STREICHER (2015) foi utilizado o sistema de medicéo
Hall, modelo HMS-3000, fabricado pela Ecopia® (ver Figura 4.1). Com esse
instrumento foi possivel realizar medicbes em condicbes térmicas de 77 K
(temperatura do nitrogénio liquido) e de 300 K (temperatura ambiente).

O sistema de medicédo consiste de uma fonte de corrente constante, um sistema

de chaveamento pela técnica de Van der Pauw, um sistema de teste para medicfes
a baixa temperatura (77 K), e um ima permanente com valor nominal de 0,556 T.

ECQRIn

Figura 4.1. Sistema de medicao Hall, modelo HMS-3000, Ecopia®.

O sistema de teste apresentado na Figura 4.2 € composto por um porta-
amostras modelo SPCB-01, uma placa com conexdo para os contatos do porta-
amostras, e um recipiente (dewar) que objetiva manter as condices térmicas para
realizar as medic¢des. O porta-amostras € uma placa de circuito impresso com quatro
grampos de ouro (pontas de prova) utilizados para prender a amostra na placa e
aplicar a técnica de Van der Pauw. As amostras devem ter dimensdes superficiais de
aproximadamente 5 mm por 5 mm até 30 mm por 30 mm, e espessura maxima

5,5 mm.
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(1) (2) (3) (1) Entrada para o nitrogénio liquido
O oy B
i (2) Conector do porta-amostras
[N (3) Conector do instrumento principal

(4) | | (4) Porta-amostras

(5) Recipiente para o porta-amostras

| (5),@ \ 7) (6) Placas para posicionar o ima
N ‘ 0 (7) Im3 permanente
(6) B ,/
(@) (b)

Figura 4.2. Sistema de teste. (a) Fotografia do sistema de teste. (b) Desenho esquematico dos itens

que compdem o sistema de teste.

4.2. Preparacdo das Amostras

As amostras utilizadas nesse estudo foram retiradas de lingotes crescidos pelo
método Bridgman em trabalhos anteriores realizados por pesquisadores do grupo e
fazem parte do acervo do NUCLEMAT. Esses lingotes sédo cristais formados a partir
de ligas ternarias de materiais semicondutores IlI-V (GaixInxSb) com as composi¢des

quimicas descritas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. Composicéo quimica dos lingotes utilizados nesse estudo.

. . Carga (9)
Lingote Composicéao
GaSbh InSb Al
C Gao,slno 2Sh:Al 20,7335 6,4041 0,0217
D Gao,slno 2Sh:Al 36,2845 11,2074 0,0380
F Gao,slno 2Sh:Al 20,7335 6,4041 0,0217
G Gao,slno 2Sh:Al 20,7335 6,4041 0,0217

Os lingotes foram divididos em trés partes, numeradas no sentido do seu
crescimento, conforme indicado na Figura 4.3. Amostras de cada uma das partes
foram cortadas na forma de um paralelogramo, lixadas e polidas com produtos
metalograficos convencionais. As amostras foram previamente polidas com lixas
d’agua, seguindo a granulometria 400-600-1200-4000 grdo/pol?. Para as medicoes,
trés amostras dos cristais C, D, F e G retiradas do inicio, do meio, e do fim do lingote

foram utilizadas.
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L 30 mm .L 30 mm ‘
! s

(b)

(@)

Figura 4.3. (a) Cristal de GalnSb e no esquema as partes 1, 2 e 3 de onde foram retiradas as
amostras. (b) Fotografia da amostra preparada para as medicdes Hall.

As dimensdes dos lados do paralelogramo foram medidas para garantir que as
amostras pudessem ser posicionadas adequadamente no porta-amostra utilizado.
Tais medi¢bes foram realizadas utilizando um paquimetro analégico, fabricante

Mitutoyo.

As medidas da espessura das amostras foram realizadas utilizando um relégio

comparador analogico, fabricante Mitutoyo, modelo CBW40, divisdo da escala de
0,01 mm (ver Figura 4.4). Foram realizadas medidas em cinco pontos da amostra (nos

quatro cantos e no centro).

Figura 4.4. Reldgio comparador analédgico utilizado para medir a espessura das amostras.
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Para garantir o contato 6hmico nas juncdes metal-semicondutor entre o cristal
e 0s grampos, utilizou-se uma liga eutética de Ga (75,5 %) e In (24,5 %), cuja
temperatura de fusdo é 12 °C como solda fria nos quatro cantos da amostra, conforme

mostra a Figura 4.5.

Figura 4.5. Pontos de solda fria nos quatro cantos da amostra.

ApGs a preparacdo, a amostra foi colocada no porta-amostra, sendo que 0s
quatro grampos foram posicionados sobre os pontos de solda, como mostra a
Figura 4.6. Apds a montagem do sistema de teste o porta-amostra foi conectado ao

sistema de medicéo principal.

Figura 4.6. Amostra posicionada no porta-amostras.

Utilizando o sistema de comutacéo de corrente e tensdo entre cada grampo
foram verificadas as seguintes condicdes:
e se todas as combinagdes de corrente e tensdo em ambas as polaridades

eram simétricas em torno de V = 0;
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e alinearidade do circuito amostra-solda e grampo; e

e Se aresisténcia elétrica era baixa.

Assim, com base nos resultados pode-se averiguar a qualidade do contato

o6hmico da amostra-solda-grampo e suas caracteristicas elétricas basicas.

4.3. Procedimento de Medicao

A aquisicdo dos dados foi realizada através do software HMS-3000, verséo

3.52, da Ecopia®, que acompanha o sistema de medicédo.

e As grandezas de entrada do software e do modelo de medi¢cdo séo (ver
Quadro 4.1): corrente elétrica, densidade de fluxo magnético, espessura da amostra

e temperatura. Esses valores sdo configurados na tela inicial do software.

Quadro 4.1. Relacdo das grandezas de entrada configuradas no software.

Grandezas Simbolos Unidades
Corrente elétrica i mA
Densidade de fluxo magnético B T
Espessura da amostra d pum
Temperatura T K

e As grandezas de saida do software sdo (ver Quadro 4.2): as tensdes
elétricas entre os contatos. Nesse caso, as grandezas de saida do sistema de medicao

sdo as grandezas de entrada do modelo de medicao.

Quadro 4.2. Grandeza de saida do sistema de medi¢&o.

Grandeza Simbolo Unidade
Tensao elétrica \Y/ mV

O sistema de comutacgéo do equipamento principal realiza varias combinagdes
de medicdes da tensdo elétrica entre as quatro pontas de prova. As informacoes
referentes aos valores medidos de corrente e de tensao utilizando o sistema de

comutacéo sao transferidas para o computador.
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Os contatos foram identificados consecutivamente (com as letras A, B, C e D),
no sentido horario em torno da periferia da amostra, conforme indicado na Figura 4.7.
Da mesma forma, a resisténcia Ras, co foi definida como a relacdo entre a tenséo

Vc - Vo dividida pela corrente que entra pelo contato A e sai pelo contato B.

Figura 4.7. Identificagdo dos contatos para medidas pelo método de Van der Pauw.

A notacdo utilizada pelo software para os simbolos que identificam as tensdes
elétricas medidas segue a norma ASTM F76-08 (ver Quadro 4.3). Onde, Vas, co refere-
se a diferenca de potencial Vc - Vb medida entre os contatos C e D, quando a corrente
elétrica entra pelo contato A e sai pelo contato B. Tanto o sinal como o valor das
tensOes foram medidos e registrados.

Quadro 4.3. Notacao dos simbolos utilizados para as tensfes de saida do sistema de medigao.

Corrente i (A) Tensédo V (V) Simbolo
B-A C-D VBA,.cD
A-B C-D Vag,co
C-B D-A VcB,pA
B-C D-A VBc,pA
D-C A-B Vbc,AB
C-D A-B Vcp,aB
A-D B-C Vap,BC
D-A B-C VbasC

e As grandezas de saida do software sédo (ver Quadro 4.4): coeficiente Hall,
concentracéo de portadores de carga, condutividade, densidade superficial de carga,

mobilidade dos portadores, resisténcia de folha e resistividade
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Quadro 4.4. Relagédo das grandezas de saida do modelo de medicéao.

Grandezas Simbolos | Unidades
Coeficiente Hall Rn cms/C
Coeficiente Hall A - C Rua cms/C
Coeficiente Hall B - D Res cms/C
Concentracédo de portadores de carga N cm-3
Condutividade o (Q.cm)?
Densidade superficial de carga Ns cm-2
Mobilidade dos portadores u cm?/Vs
Resisténcia de folha Rs Q/o
Resistividade p Q.cm

Antes de serem iniciadas as medicGes das tensdes elétricas entre as quatro
pontas de prova, o sistema verificou a qualidade dos contatos amostra-solda-grampo
através de uma curva I-V. Somente quando os contatos apresentaram comportamento
6hmico, o software iniciou as medicdes atraves do seu sistema de chaveamento. Caso
contrario, a amostra precisava ser reposicionada no porta-amostras ou a solda
precisava ser refeita. Foram realizadas dez medic6es com valores de corrente na faixa
de -1,00 mA a 1,00 mA para verificar se a curva apresentava um comportamento linear
emtornode V =0.

Para as medidas de efeito Hall, foi utilizado o ima permanente com valor
nominal de 0,556 T. Durante o ensaio, move-se 0 ima sem perturbar a amostra e seu
suporte, de modo a minimizar a possibilidade de uma mudanca de temperatura que
deve permanecer dentro da tolerancia de = 1°C, ou deslocar a amostra no porta-
amostras alterando o posicionamento dos contatos. O sistema de medicdo identifica

estas falhas e informa pelo software que ocorreu um erro durante as medicdes.

4.3.1. Medicdo da Resistividade

A resistividade de um material € uma relagéo entre o gradiente de potencial
paralelo a corrente no material e a densidade de corrente. Para os fins desse método,
a medicao da resistividade foi realizada com um fluxo magnético nulo, seguindo as

etapas abaixo.
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[1] Configurou-se as grandezas de entrada no software com os valores

apresentados no Quadro 4.5.

Quadro 4.5. Configuragéo das grandezas de entrada no software.

Grandeza Valor Unidade
Corrente elétrica 1,00 mA
Densidade de fluxo magnético 0,556 T
Temperatura 300 K

[2] Verificou-se a qualidade dos contatos amostra-solda-grampo por meio
das curvas I-V e I-R.

[3] Mediram-se as tensdes Vsacp, Vascp, Vcppa, Vecpa, Vbcas, Veb.as,
Vpa BC.

[4] Repetiram-se a medicdo das tensdes invertendo a polaridade da
corrente.

[5] Repetiram-se as etapas [3] e [4] aplicando os seguintes valores de
corrente elétrica: 2 mA, 3 mA, 4 mA e 5 mA.

[6] Repetiram-se as etapas [3], [4], e [5] utilizando nitrogénio liquido no
recipiente que mantém as condicdes térmicas para medi¢des a 77 K.

[7] Repetiu-se a etapa [2] para verificar a estabilidade do sistema e se os

grampos nao se moveram durante as medicoes.

4.3.2. Medidas de Efeito Hall

As medidas de efeito Hall foram realizadas ap6s a medicao de resistividade e,
portanto, as etapas [1] e [2] descritas no capitulo 4.3.1 ja haviam sido executadas.

Entdo, foram realizadas as etapas seguintes do procedimento.

[1] Posicionou-se o im& permanente no sentido positivo da densidade de
fluxo magnético, conforme a Figura 4.8. Desse modo, o0 sentido do campo
magneético era perpendicular as duas faces planas da amostra separadas pela

espessura d.
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Figura 4.8. Sentido positivo da densidade do fluxo magnético (sentido norte-sul).

[2] Mediram-se as tensdes Vca,ps(+B), Vac.0s(+B), Vbs.ac(+B), € Vep.ac(+B).
[3] Repetiu-se a medicao das tensdes invertendo a polaridade da corrente.
[4] Inverteu-se o sentido do campo magnético posicionando o ima
permanente no sentido negativo da densidade do fluxo magnético, conforme

demonstrado na Figura 4.9.

Figura 4.9. Sentido negativo da densidade do fluxo magnético (sentido sul-norte).

[5] Mediram-se as tensdes Vsp,ac(-B), Vbs.ac(-B), Vac,ps(-B), € Vca,ps(-B).
[6] Repetiram-se as etapas anteriores aplicando os seguintes valores de
corrente elétrica: 2 mA, 3 mA, 4 mA e 5 mA.

[7] Repetiram-se as etapas anteriores utilizando nitrogénio liquido no
recipiente que mantém as condic¢des térmicas para medi¢cbes a 77 K.

[8] Repetiu-se a etapa [2] do Capitulo 4.3.1 para verificar a estabilidade do

sistema e se 0s grampos ndo se moveram durante as medicdes.
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4.4. Procedimento para Estimativa da Incerteza

A avaliacao das fontes de incerteza dos resultados das medicdes foi realizada
de acordo com o procedimento indicado no GUM que foi apresentado no capitulo
3.5.1. A metodologia proposta foi implementada utilizando a sequéncia de etapas
apresentadas no diagrama da Figura 3.11, conforme segue:

[1] Definicdo do mensurando.

[2] Elaboracao do diagrama causa-efeito.

[3] Estimativas das incertezas das fontes de entrada.
[4] Célculo dos coeficientes de sensibilidade.

[5] Célculos das componentes de incerteza.

[6] Combinacao das componentes.

[7] Calculo dos graus de liberdade efetivos.

[8] Determinacéo do fator de abrangéncia.

[9] Estimativa da incerteza expandida.

O calculo da incerteza de medicéo foi formulado utilizando uma planilha de
incerteza, também chamada de balanco de incerteza. Nesta planilha foram
apresentadas as estimativas e incertezas de medicdo associadas as grandezas
consideradas no modelo de medicdo, os tipos de funcdes de densidade de
probabilidade utilizadas, os graus de liberdade, e o fator de abrangéncia. Assim como,

o calculo e combinacao das componentes de incerteza.

Por definicdo, assumiu-se como sendo um valor infinito os graus de liberdade
efetivos (Vvef) calculados acima de 10.000. E, utilizou-se o divisor da distribuicdo de

probabilidade t-Student como sendo v/n, onde n € o nimero de observacgdes repetidas.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Resultados das Medi¢des

5.1.1. Espessura das Amostras

Realizaram-se, inicialmente, as medidas dimensionais da espessura das

amostras com o relégio comparador em cinco pontos (n0s quatro cantos e no centro).

Apés, foram repetidas as medigcbes em todas as amostras, obtendo-se desta forma

dez leituras da espessura de cada amostra (n=10). O célculo da incerteza de

medicao foi realizado para o resultado da medicdo da espessura de cada amostra

individualmente por meio de um balanco de incerteza.

A planilha foi elaborada de forma que todas as informagdes necessarias para

implementar cada etapa da metodologia proposta ficassem evidentes. Os dados foram

distribuidos em oito colunas, nas quais foram apresentadas as seguintes informacdes:

descricédo da fonte de incerteza (ou componente de incerteza);

valor estimado para a fonte de incerteza;

distribuicdo de probabilidade adotada;

divisor do valor estimado para distribuicéo de probabilidade adotada;
coeficiente de sensibilidade;

incerteza-padrao de cada fonte de incerteza;

graus de liberdade de cada fonte de incerteza,

valor calculado da incerteza-padrao elevado na quatro dividido pelos graus

de liberdade de cada fonte de incerteza.
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Na ultima linha constam na sequéncia: a probabilidade de abrangéncia, o fator
de abrangéncia, a incerteza expandida, a raiz quadrada da soma quadratica das
incertezas-padrao, os graus de liberdade efetivos, e o resultado da equacédo de Welch-

Satterthwaite.

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

C1 (lingote C, parte 1) esta apresentada no Quadro 5.1.

Quadro 5.1. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢cfes da espessura da amostra C1.

Descri¢éo da C Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza V_alor Dlstrlbu!(;_ao ie Divisor | sensibilidade padrao Vet | U(Xi)*/ Ve
. estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,006 mm t-Student 3,162 1 mm 0,002 9 1,83E-12
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do | o5 1y | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,01 U= 0,01 mm 0,005 233 |1,84E-12

A planilha de incerteza dos resultados das medicdes da espessura da amostra

C2 (lingote C, parte 2) esta apresentada no Quadro 5.2.

Quadro 5.2. Planilha para o célculo da incerteza das medi¢Bes da espessura da amostra C2.

Descricdo da valor Distribuicio de Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza . S Divisor | sensibilidade padrédo Veft | U(Xi)*/ Vet
: estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,006 mm t-Student 3,162 1 mm 0,002 9 1,28E-12
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do |, )55 | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,01 U= 0,01 mm 0,004 312 |1,29E-12

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

C3 (lingote C, parte 3) esta apresentada no Quadro 5.3.
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Quadro 5.3. Planilha para o célculo da incerteza das medi¢Ges da espessura da amostra C3.

Descricao da Valor Distribuico de Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza : G Divisor | sensibilidade padrédo Vet | U(Xi)*/ Vet
: estimado probabilidade : "
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,009 mm t-Student 3,162 1 mm 0,003 9 6,64E-12
média
Divisédo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribui¢do do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,03 U= 0,01 mm 0,005 89 |6,66E-12

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢cdes da espessura da amostra

D1 (lingote D, parte 1) esta apresentada no Quadro 5.4.

Quadro 5.4. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢cfes da espessura da amostra D1.

Descri¢éo da C Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza V_alor Dlstrlbu!(;_ao ie Divisor | sensibilidade padréo Vett | u(xi)*/Ves
. estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,008 mm t-Student 3,162 1 mm 0,002 9 4,00E-12
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do |, 55 m | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P=|9545%| k=[2,02 U=| 001 [mm 0,005 128 |4,01E-12

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

D2 (lingote D, parte 2) esta apresentada no Quadro 5.5.

Quadro 5.5. Planilha para o célculo da incerteza das medi¢Bes da espessura da amostra D2.

Descricdo da valor Distribuicio de Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza : S Divisor | sensibilidade padrédo Veft | U(Xi)*/ Vet
. estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,008 mm t-Student 3,162 1 mm 0,003 9 5,78E-12
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuigdodo |, h05 mm | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,03 U= 0,01 mm 0,005 98 |5,79E-12

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

D3 (lingote D, parte 3) esta apresentada no Quadro 5.6.
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Quadro 5.6. Planilha para o célculo da incerteza das medi¢Ges da espessura da amostra D3.

Descricao da

Coeficiente de

Incerteza-

. Valor Distribuicéo de | .. . o ~ -
fonte de incerteza estimado probabilidade Divisor sen5|b|!|dade padra}o Vett | u(xi)*/Vest

Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,004 mm t-Student 3,162 1 mm 0,001 9 2,01E-13
média
Divisédo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribui¢do do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador

P= 95,45%| k= 2,00 tU= 0,01 mm 0,004 1511 | 2,15E-13

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢cdes da espessura da amostra

F1 (lingote F, parte 1) esta apresentada no Quadro 5.7.

Quadro 5.7. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢cfes da espessura da amostra F1.

Descri¢éo da C Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza V_alor Dlstrlbu!(;_ao ie Divisor | sensibilidade padréo Veft | U(Xi)*/ Vet
. estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,014 mm t-Student 3,162 1 mm 0,004 9 3,88E-11
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do | o5 ym | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,08 U= 0,01 mm 0,006 32 3,88E-11

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢cdes da espessura da amostra

F2 (lingote F, parte 2) esta apresentada no Quadro 5.8.

Quadro 5.8. Planilha para o célculo da incerteza das medi¢Bes da espessura da amostra F2.

Descricdo da valor Distribuicio de Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza . IS Divisor | sensibilidade padréo Vet | U(Xi)*/ Vet
: estimado probabilidade . .
Xi (C) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,004 mm t-Student 3,162 1 mm 0,001 9 1,98E-13
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,00 U= 0,01 mm 0,004 1532 | 2,11E-13

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

F3 (lingote F, parte 3) esta apresentada no Quadro 5.9.
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Descricao da

Coeficiente de

Incerteza-

2 Valor Distribuicdo de | . . o ~ -
fonte de incerteza estimado probabilidade Divisor sen5|b|!|dade padrap Vet | u(xi)*/Vest

Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,012 mm t-Student 3,162 1 mm 0,004 9 1,99E-11
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador

P = 95,45% | k= 2,06 tU= 0,01 mm 0,005 45 1,99E-11

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢cdes da espessura da amostra

G1 (lingote G, parte 1) esta apresentada no Quadro 5.10.

Quadro 5.10. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢8es da espessura da amostra G1.

Descri¢éo da ot Coeficiente de | Incerteza-

. Valor Distribuicdo de | . . ok = -
fonte de incerteza estimado probabilidade Divisor sen3|b|I_|dade padra_o Vett | u(Xi)*/Vest

Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,010 mm t-Student 3,162 1 mm 0,003 9 1,06E-11
média
Divisao da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do |, )05 1y | Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador

P = 95,45% | k= 2,04 U= 0,01 mm 0,005 66 1,06E-11

A planilha de incerteza dos resultados das medicdes da espessura da amostra

G2 (lingote G, parte 2) esta apresentada no Quadro 5.11.

Quadro 5.11. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢Bes da espessura da amostra G2.

Descricdo da valor Distribuicio de Coeficiente de | Incerteza-
fonte de incerteza . ¢ Divisor | sensibilidade padréo Veft | U(Xi)*/ Ve
. estimado probabilidade . .
Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,004 mm t-Student 3,162 1 mm 0,001 9 2,14E-13
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador
P= 95,45%| k= 2,00 U= 0,01 mm 0,004 1428 | 2,28E-13

A planilha de incerteza dos resultados das medi¢des da espessura da amostra

G3 (lingote G, parte 3) esta apresentada no Quadro 5.12.
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Quadro 5.12. Planilha para o calculo da incerteza das medi¢gGes da espessura da amostra G3.

Descricao da

Coeficiente de

Incerteza-

. Valor Distribuicdo de | . . o ~ -
fonte de incerteza estimado probabilidade Divisor sen5|b|!|dade padrap Vet | u(xi)*/Vest

Xi (Ci) + u(xi)
Desvio-padréo
experimental da 0,011 mm t-Student 3,162 1 mm 0,004 9 1,87E-11
média
Divisdo da escala 0,005 mm Retangular 1,732 1 mm 0,003 infinito | 6,94E-15
Contribuicdo do 0,005 mm| Retangular | 1,732 1 mm 0,003 |infinito | 6,94E-15
operador

P = 95,45% | k= 2,06 tU= 0,01 mm 0,005 47 1,88E-11

O valor atribuido ao mensurando foi a média das medidas e a incerteza de

medicao foi estimada através das planilhas de incerteza apresentadas nos Quadros

acima. Os resultados das medicdes estdo apresentados na Tabela 5.1.

Observou-se que o valor obtido para estimativa da incerteza dos resultados das

medicdes das espessuras para todas as amostras foram iguais a + 0,01 mm. Isto

ocorreu porque a componente de incerteza mais significativa nesse caso foi a diviséo

da escala do relégio comparador. Entretanto, os valores calculados do fator de

abrangéncia e dos graus de liberdade efetivos foram distintos para cada amostra

devido a pequena diferenca na espessura entre os cinco pontos de medi¢do que

influenciam o valor do desvio-padrao experimental das leituras.

Tabela 5.1. Resultado das medi¢des da espessura das amostras.

Amostra | Média das medidas (mm) | Incerteza (mm) k Vet
C1 1,41 0,01 2,01 233
C2 1,18 0,01 2,01 312
C3 1,29 0,01 2,03 89
D1 1,45 0,01 2,02 128
D2 141 0,01 2,03 98
D3 1,55 0,01 2,00 1511
F1 1,70 0,01 2,08 32
F2 1,46 0,01 2,00 1532
F3 1,34 0,01 2,06 45
Gl 1,42 0,01 2,04 66
G2 1,80 0,01 2,00 1428
G3 1,71 0,01 2,06 47
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As amostras utilizadas eram muito frageis e teriam que ser manuseadas com
atencao, como relatado por Streicher (2015). Por isso, temia-se pela integridade da
amostra durante as medicbes de espessura. Porém, pelos dados da Tabela 5.1

observou-se que esse predicado pode ser superado.

5.1.2. Contatos Metal-Semicondutor

Avaliou-se a qualidade dos quatro contatos 6hmicos amostra-solda-grampo
antes das medicdes das propriedades elétricas de cada amostra. Foram realizadas
dez medicdes das tensdes entre os contatos aplicando-se uma corrente com valores
na faixa de -1,00 mA a 1,00 mA para verificar se a curva |-V apresentava um
comportamento linear em torno de V = 0. Os dados foram plotados em gréficos e estdo

apresentados nesse capitulo.

Tal andlise foi realizada antes e depois dos ensaios para validar a estabilidade
do sistema. Os ensaios aplicando correntes nos valores de 1 mA, 2 mA, 3 mA, 4 mA,
e 5mA foram realizados sem modificar a montagem experimental, ou seja, as
amostras ndo foram retiradas do porta-amostras entre cada sequéncia de leituras. O
software permitiu as medi¢cdes das propriedades elétricas apenas depois da

verificacdo da qualidade dos contatos 6hmicos.

Mediu-se os valores de tenséo entre os contatos A e B (curva azul), B e C (curva
verde), C e D (curva amarela), D e A (curva rosa). As medidas foram realizadas
sequencialmente para cada valor de corrente por meio do sistema de comutacédo e

foram plotados dois graficos para cada amostra (antes e depois dos ensaios)

As curvas |-V geradas pelo software antes e depois das medi¢Oes realizadas
em temperatura ambiente (em torno de 300 K) sdo mostradas nas Figuras 5.1
(amostra C1), 5.2 (amostra C2), 5.3 (amostra C3), 5.4 (amostra D1), 5.5 (amostra D2),
5.6 (amostra D3), 5.7 (amostra F1), 5.8 (amostra F2), 5.9 (amostra F3), 5.10 (amostra
G1), 5.11 (amostra G2), e 5.12 (amostra G3).
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Figura 5.1. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra C1. (a) Curva antes das

medi¢des de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.2. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra C2. (a) Curva antes das

medicdes de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.3. Gréafico do comportamento do contato 6hmico da amostra C3. (a) Curva antes das

medi¢Oes de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.4. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra D1. (a) Curva antes das

medi¢des de tenséo; (b) Curva depois das medic6es de tenséo.
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Figura 5.5. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra D2. (a) Curva antes das

medicdes de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.6. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra D3. (a) Curva antes das

medicOes de tenséo; (b) Curva depois das medicdes tensao.
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Figura 5.7. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra F1. (a) Curva antes das

medi¢des de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.8. Gréafico do comportamento do contato 6hmico da amostra F2. (a) Curva antes das

medicdes de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.9. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra F3. (a) Curva antes das

medi¢Oes de tenséo; (b) Curva depois das medicbes de tenséo.
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Figura 5.10. Grafico do comportamento do contato dhmico da amostra G1. (a) Curva antes das
medi¢des de tenséo; (b) Curva depois das medicdes de tenséo.
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Figura 5.11. Grafico do comportamento do contato 6hmico da amostra G2. (a) Curva antes das

medicOes de tenséo; (b) Curva depois das medi¢des de tenséo.
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Figura 5.12. Gréfico do comportamento do contato 6hmico da amostra G3. (a) Curva antes das

medicOes de tenséo; (b) Curva depois das medi¢des de tenséo.
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Verificou-se, através da analise dos graficos, que foram obtidos bons contatos
Ohmico amostra-solda-grampo nos quatro pontos de contato utilizando como solda fria
a liga eutética Galn antes e depois das medi¢cbes nas doze amostras avaliadas. As
curvas apresentaram um comportamento linear para todas as combinacfes de

corrente e tensdo, em ambas as polaridades, e simétricas em torno de V = 0.

5.1.3. Propriedades Elétricas

Foram realizadas as medi¢des das tensdes elétricas entre os contatos A, B, C
e D, nas seguintes condi¢cOes: polaridade direta; polaridade inversa; sem campo
magnético; com campo magnético no sentido positivo da densidade do fluxo
magnético (sentido norte-sul) e no sentido negativo da densidade do fluxo magnético

(sentido sul-norte).

Utilizou-se para identificar o conjunto de valores obtidos a notagéo indicada na
norma ASTM F76-08, conforme apresentada no Quadro 4.3: Veacp, Vas,cp, Vcb,pa,
VBe,pA, VbeaB, Vepas, Voase, Vabec, Veaps(+B), Vacpe(+B), Vosac(+B), Vepac(+B),
Vep,Aac(-B), Vbeac(-B), Vac,08(-B), e Vcaps(-B). Na Tabela 5.2 estdo apresentados os
valores medidos das tensdes elétricas (em mV) entre os contatos Vab, Vac, Vac(B+),
Vac(-B), Ved, Vbd, Vab(+B), Van(-B) apOs aplicar uma corrente elétrica i (em mA) com

polaridade direta na temperatura ambiente (em torno de 300 K).

Tabela 5.2. Valores medidos das tensdes entre 0s contatos da amostra G1 na temperatura de 300 K

com polarizagédo direta.

i (mA) | Vab Vac | Vac(+B) | Vac(-B) | Vcd Vbd |Vdb(+B) |Vdb(-B)
1,00 |-0,355|-0,289 | -0,278 | -0,307 |-0,349 | -0,282 | -0,296 | -0,267

200 |-0.681|-0,552 | -0,533 | -0,592 |-0,686 | -0,551 | -0,583 | -0,525

3,00 |-1015|-0,825| -0,792 | -0,882 |-1,021 | -0,823 | -0,871 | -0,780

400 |-1,353-1,100| -1,053 | -1,172 |-1,359 |-1,097 | -1,163 | -1,041

500 |-1688|-1,371| -1,311 | -1,465 |-1,696 | -1,368 | -1,450 | -1,299
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Os valores da corrente elétrica somente foram alterados no software apos
serem finalizadas todas as medi¢Bes das tensdes elétricas entre os contatos dois a
dois. Nos ensaios foram aplicadas correntes nos valores de 1 mA, 2 mA, 3 mA, 4 mA,
e 5 mA. A peca utilizada foi a amostra G1 (lingote G, parte 1) e as medi¢cdes foram
realizadas na temperatura ambiente (em torno de 300 K). Para simplificar a notacao

utilizada indicou-se apenas os contatos de tensao.

Com os dados da Tabela 5.2 pode-se identificar um padréo dos valores de
tensdo entre os contatos para a mesma corrente aplicada. O grafico mostra na
Figura 5.13 que a tens&o entre os contatos apresenta uma curva de tendéncia linear
principalmente para as correntes de menor valor. Observou-se também que a variacao
no valor da tensdo € praticamente constante, em torno de 0,2 mV, conforme o valor

da corrente aumenta em 1 mA.

-0,2
-0,4
-0,6
-0,8

Tensdo (mV)

-1,2

’

-1,4
-1,6

-1,8
Vab Vac Vac(+B) Vac(-B) Vecd Vdb Vdb(+B) Vdb(-B)

1 mA 2 mA 3 mA 4mA —@—5mA

Figura 5.13. Gréfico dos valores de tensdo entre os contatos para polarizacéo direta.

Na Tabela 5.3 estdo os outros valores medidos das tensfes elétricas (em mV)
entre os contatos Vab, Vbc, Vac, Ved, Vda, Vbd apos aplicar uma corrente elétrica i
(em mA) com polaridade direta nos valores de 1 mA, 2 mA, 3 mA, 4 mA, e 5 mA. Tais
valores ndo foram apresentados na tabela anterior e correspondem as medigfes das

tensdes reciprocas, ou seja, medicdes realizadas entre 0s mesmos contatos.
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Tabela 5.3. Valores medidos das tensdes reciprocas entre os contatos da amostra G1 na temperatura

de 300 K com polarizacédo direta.

i (mA) | Vab Vbc Vac Ved vda | Vbd
1,00 |-0,355|-0,077| -0,289 | -0,349 |-0,085 | -0,282
200 |-0.681-0,132| -0,552 | -0,686 |-0,143 | -0,551
300 |-1,015|-0,194 | -0,825 | -1,021 |-0,206 | -0,823
4,00 |-1,353]-0,256 -1,1 -1,359 | -0,267 | -1,097
500 |-1.688-0,318 | -1,371 | -1,696 | -0,33 | -1,368

O conjunto de dados da Tabela 5.3 foi utilizado para plotar o grafico da

Figura 5.14. Pode-se verificar que as curvas |-V utilizando os resultados obtidos para

as medicdes das tensdes reciprocas se sobrepdem independente do sentido da

medicao da tensao elétrica.
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Figura 5.14. Gréfico dos valores de tensdo em funcéo da corrente elétrica direta.
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Pode-se afirmar que o grafico da Figura 5.14 evidencia que o teorema da

reciprocidade se aplica para as medicdes que foram realizadas, uma vez que

demonstra a consisténcia entre os valores medidos quando realizamos medi¢des de

tensdo entre 0s mesmos contatos, invertendo o sentido da medicdo de tenséo.
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Verificou-se experimentalmente que para as medicdes realizadas nas condi¢des

descritas sdo validas as seguintes igualdades: Vdb = Vac; Vda = Vbc; € Ved = Vab.

Na Tabela 5.4 estédo os valores medidos das tensfes elétricas (em mV) entre
0s contatos Vab, Vac, Vac(+B), Vac(-B), Vcd, Vbd, Vab(+B), Vab(-B) nas mesmas condicdes

ja descritas, porém invertendo-se a polaridade da corrente elétrica.

Tabela 5.4. Valores medidos das tensdes entre os contatos da amostra G1 na temperatura de 300 K

com polarizagéo inversa.

i (mA) | Vab Vac | Vac(+B) | Vac(-B) | Vcd Vbd |Vdb(+B) | Vdb(-B)
1,00 | 0,326 | 0,260 | 0,244 0,273 | 0,332 | 0,268 | 0,284 0,253

2,00 | 0674|0546 | 0,511 0,569 | 0,672 | 0,547 | 0,576 0,516

3,00 | 1,015 | 0,826 | 0,771 0,862 | 1,012 | 0,824 | 0,868 0,778

4,00 | 1.354 | 1,103 1,031 1,153 | 1,353 | 1,096 | 1,161 1,038

500 | 1,696 | 1,384 | 1,295 1,446 | 1,692 | 1,376 | 1,455 1,303

Os dados da Tabela 5.4 foram utilizados para plotar o gréafico da Figura 5.15.
Observou-se 0 mesmo comportamento da tensdo elétrica para polarizacao direta e

inversa.
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Figura 5.15. Grafico dos valores de tenséo entre os contatos para polarizacao inversa.
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Na Tabela 5.5 estdo apresentados os valores medidos das tensdes elétricas
entre os contatos Vab, Vbc, Vac, Ved, Vda, Vod N@s mesmas condicdes ja descritas, porém

invertendo-se a polaridade da corrente elétrica.

Tabela 5.5. Valores medidos das tens@es reciprocas entre os contatos da amostra G1 na temperatura

de 300 K com polarizacédo inversa.

i (mA) | Vab Vbce Vac Vcd Vda Vbd

1,00 | 0,326 | 0,054 | 0,260 0,332 | 0,045 | 0,268

2,00 | 0674 | 0,126 | 0,546 0,672 | 0,114 | 0,547

3,00 | 1,015 | 0,195 | 0,826 1,012 | 0,185 | 0,824

4,00 | 1.354 | 0,259 | 1,103 1,353 | 0,245 | 1,096

500 | 1,696 | 0,333 | 1,384 1,692 | 0,320 | 1,376

O conjunto de dados da Tabela 5.5 foi utilizado para plotar o grafico da
Figura 5.16. Observou-se 0 mesmo comportamento da tenséo para polarizagéo direta
e inversa. Uma analise em conjunto com o gréafico da Figura 5.16, permite afirmar que
o teorema da reciprocidade também é valido quando invertemos a polaridade da

corrente elétrica.
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Figura 5.16. Gréfico dos valores de tensdo em fungéo da corrente elétrica inversa.
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Seguem nas tabelas abaixo os valores obtidos para as propriedades elétricas
de todas as amostras estudadas apds aplicar uma corrente elétrica de 2 mA na
temperatura de 77 K (Tabela 5.6) e na temperatura de 300 K (Tabela 5.7). Onde N é
a concentracdo de portadores de carga, u é a mobilidade dos portadores, p € a
resistividade, Ru € 0 coeficiente Hall, ns € a densidade superficial de carga, ¢ é a

condutividade, e Rs é a resisténcia de folha.

Tabela 5.6. Propriedades elétricas obtidas apos aplicar uma corrente elétrica de 2 mA na temperatura
de 77 K.

Amostra| N(m?) |[u(cm?Vs)| p(Q-cm) |[Ru(cm3C)| ns(cm? | o (Q-cm)!| Rs(Q/o)

C1 1,341E+19| 1,950E+01 | 2,387E-02 | 4,655E-01 | 1,891E+18 | 4,189E+01 | 1,693E-01
Cc2 5,730E+19 | 2,451E+02 | 4,444E-04 | 1,089E-01 | 6,761E+18 | 2,250E+03 | 3,766E-03
C3 1,123E+19 | 6,840E+02 | 8,127E-04 | 5,559E-01 | 1,449E+18 | 1,230E+03 | 6,300E-03
D1 7,213E+19 | 2,821E+01 | 3,068E-03 | 8,654E-02 | 1,046E+19 | 3,260E+02 | 2,116E-02
D2 1,034E+19|1,117E+02 | 5,407E-03 | 6,039E-01 | 1,457E+18 | 1,849E+02 | 3,835E-02
D3 8,736E+15 | 1,626E+03 | 4,395E-01 | 7,145E+02 | 1,354E+15 | 2,275E+00 | 2,835E+00
F1 6,025E+17 | 3,771E+02 | 2,747E-02 | 1,036E+01 | 1,024E+17 | 3,640E+01 | 1,616E-01
F2 7,535E+17 | 3,370E+02 | 2,458E-02 | 8,284E+00 | 1,100E+17 | 4,068E+01 | 1,684E-01
F3 6,930E+17 | 3,702E+02 | 2,433E-02 | 9,007E+00 | 9,425E+16 | 4,110E+01 | 1,789E-01
Gl 7,764E+16 | 9,422E+02 | 8,533E-02 | 8,040E+01 | 1,102E+16 | 1,172E+01 | 6,009E-01
G2 8,469E+16 | 9,607E+02 | 7,672E-02 | 7,371E+01 | 1,516E+16 | 1,303E+01 | 4,286E-01
G3 8,810E+16 | 7,760E+02 | 9,131E-02 | 7,085E+01 | 1,507E+16 | 1,095E+01 | 5,339E-01

Tabela 5.7. Propriedades elétricas obtidas apds aplicar uma corrente elétrica de 2 mA na temperatura
de 300 K.

Amostra| N(m?®) |u(cm?Vs)| p(Q-cm) |Ri(cm?C)| ns(cm? |o(Q-cm)?| Rs (Q/)

C1 7,971E+19 | 2,025E+02 | 3,867E-04 | -2,778E-01 | 1,124E+19 | 2,586E+03 | 2,742E-03
Cc2 1,318E+19|1,891E+03 | 2,505E-04 | 6,117E-01 | 1,555E+18 | 3,992E+03 | 2,123E-03
C3 1,946E+19 | 3,735E+03 | 8,586E-05 | 1,277E-01 | 2 511E+18 | 1,165E+04 | 6,656E-04

D1 2,518E+19 | 2,074E+02 | 1,195E-03 | 4,373E-02 | 3,652E+18 | 8,366E+02 | 8,244E-03

D2 2,233E+21 | 4,576E+02 | 6,109E-06 | 2,816E-03 | 2,233E+16 | 1,637E+05 | 6,109E-01
D3 2,313E+21 | 3,976E+02 | 6,787E-06 | 2,676E-03 | 2,313E+16 | 1,473E+05 | 6,787E-01
F1 6,397E+17 | 2,954E+02 | 3,303E-02 | 9,822E+00 | 1,087E+17 | 3,028E+01 | 1,943E-01
F2 6,968E+17 | 3,103E+02 | 2,887E-02 | 9,171E+00 | 1,017E+17 | 3,464E+01 | 1,977E-01

F3 6,904E+17 | 3,160E+02 | 2,862E-02 | 8,971E+00 | 9,389E+16 | 3,494E+01 | 2,104E-01

G1 1,671E+17 | 3,510E+02 | 1,064E-01 | 3,750E+01 | 2,373E+16 | 9,397E+00 | 7,494E-01
G2 1,445E+17 | 4,069E+02 | 1,061E-01 | 4,318E+01 | 2,587E+16 | 9,421E+00 | 5,930E-01
G3 1,539E+17 | 3,579E+02 | 1,134E-01 | 4,032E+01 | 2,631E+16 | 8,821E+00 | 6,629E-01
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Os instrumentos de medicéo e os outros dispositivos suplementares utilizados

nos ensaios realizados estao listados no Quadro 5.13. Todos eles podem agregar um

erro no resultado de medi¢ao, contudo o objetivo desse trabalho foi identificar quais

destas possiveis fontes de erro afetaram significativamente o resultado.

Quadro 5.13. Algumas possiveis fontes de erro do sistema de medicéo.

Fontes de erro do sistema de medi¢cdo Valor estimado | Unidade
Reldgio comparador para medicao da espessura da amostra com +1% mm
exatiddo de +1% do valor da leitura. -
Paquimetro para medicao das dimensdes superficiais da amostra +1% mm
com exatiddo de +1% do valor da leitura. -
Uniformidade da espessura da amostra. +1% mm
Imad permanente capaz de fornecer uma densidade de fluxo +1% T
magnético com uniformidade de +1%. -
Fonte de corrente capaz de manter um valor dentro de um intervalo +0.5% A
de +0,5% do sinal de saida durante a medicéo. -
Voltimetro com exatiddo de +0,5% do fundo de escala da faixa de
- +0,5% V

medicao.
Cabo triaxial com um bom isolamento para que a corrente de fuga

o ; - 1% A
seja inferior a 0,1% da corrente injetada na amostra.
Linearidade dos contatos 6hmicos para materiais de baixa
resistividade. B B
Sensor para monitoramento da temperatura durante a medi¢do com +1 oC
uma precisao de +1°C. -
Definicdo incompleta do mensurando. - —
Amostragem néo representativa. - -
Resolucao finita do instrumento. +0,001 mV

Aproximagdes incorporadas ao método e ao procedimento de
medicao.

Variagbes nas observacdes do mensurando sob condicdes
idénticas.

Para cada fonte de erro foi estimado um valor de incerteza utilizando como

referéncia as especificacbes declaradas pelos fabricantes dos equipamentos

(precisao, exatidao, uniformidade), os critérios de aprovacao para uso do equipamento

definidos na norma ASTM F76-08, as dimensdes e uniformidade da amostra, 0os erros

relativos a montagem e instalacao do sistema de medicéo, e os erros do operador. As

fontes de erro apresentadas que ndo possuem um valor estimado precisam ser

avaliadas durante as medi¢bes e, também, dependem do tipo de amostragem

utilizado.
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5.3. Precisao do Sistema de Medicéao

5.3.1. Condicdes de Repetibilidade

Realizaram-se repetidas medidas dos valores da tens&o entre os contatos nas
seguintes condicbes de repetibilidade: mesmo sistema de medicdo, mesmo
procedimento de medicdo, mesmo operador, mesmas condi¢cdes de operagdo, mesmo

local, e na mesma amostra durante um curto periodo de tempo.

A amostra G1 (lingote G, parte 1) foi utilizada nas medi¢bes das tensdes
elétricas (em mV) entre os contatos a 300 K, apds aplicar uma corrente elétrica com
polaridade inversa nos valores 1,00 mA (ver Tabela 5.8), 3,00 mA (ver Tabela 5.9), e
5,00 mA (ver Tabela 5.10). Também foram realizadas medidas aplicando-se um
campo magnético de 0,556 T no sentido positivo (+B) e no sentido negativo (-B) da

densidade de fluxo magnético e perpendicular as duas faces planas da amostra.

Tabela 5.8. Valores medidos da tensédo V (em mV) entre os contatos apds aplicar uma corrente de

1,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 na temperatura de 300 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B) |Vbd(-B)
0,326 | 0,054 | 0,260 | 0,244 | 0,273 | 0,332 | 0,045 | 0,268 | 0,284 0,253
0,328 | 0,055 | 0,263 | 0,244 | 0,275 | 0,332 | 0,047 | 0,268 | 0,283 0,253
0,330 | 0,056 | 0,263 | 0,246 | 0,278 | 0,332 | 0,047 | 0,267 | 0,282 0,253
0,329 | 0,057 | 0,267 | 0,246 | 0,277 | 0,332 | 0,048 | 0,269 | 0,282 0,252
0,330 | 0,056 | 0,267 | 0,249 | 0,277 | 0,332 | 0,049 | 0,269 | 0,283 0,254
Média | 0,329 | 0,056 | 0,264 | 0,246 | 0,276 | 0,332 | 0,047 | 0,268 | 0,283 0,253
s(xi) | 0,002 | 0,001 | 0,003 | 0,002 | 0,002 | 0,000 | 0,001 | 0,001 | 0,001 0,001

AP IWINIFL|3

Tabela 5.9. Valores medidos da tensédo V (em mV) entre os contatos apés aplicar uma corrente de

3,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 na temperatura de 300 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B)|Vbd(-B)
1,015 | 0,195 | 0,826 | 0,771 | 0,862 | 1,012 | 0,185 | 0,824 | 0,868 0,778
1,014 | 0,194 | 0,826 | 0,774 | 0,864 | 1,012 | 0,184 | 0,823 | 0,870 0,780
1,012 | 0,194 | 0,826 | 0,771 | 0,862 | 1,010 | 0,182 | 0,822 | 0,868 0,779
1,012 | 0,194 | 0,825 | 0,773 | 0,860 | 1,011 | 0,187 | 0,822 | 0,868 0,775
5 1,012 | 0,194 | 0,826 | 0,773 | 0,862 | 1,011 | 0,181 | 0,823 | 0,869 0,779
Média | 1,013 | 0,194 | 0,826 | 0,772 | 0,862 | 1,011 | 0,184 | 0,823 | 0,869 0,778
s(xij) | 0,001 |0,0004 |0,0004| 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,001 0,002

AW N |35
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Tabela 5.10. Valores medidos da tensao V (em mV) entre os contatos apds aplicar uma corrente de

5,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 na temperatura de 300 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B) | Vbd(-B)
1,696 | 0,333 | 1,384 | 1,295 1,446 | 1,692 | 0,320 | 1,376 | 1,455 1,303
1,695 | 0,330 | 1,381 | 1,294 | 1,444 | 1,693 | 0,319 | 1,377 | 1,454 1,304
1,696 | 0,331 | 1,381 | 1,296 1,446 | 1,693 | 0,317 | 1,375 | 1,456 1,306
1,696 | 0,331 | 1,383 | 1,297 1,447 | 1,692 | 0,320 | 1,379 | 1,456 1,305

5 1,698 | 0,332 | 1,383 | 1,296 1,443 | 1,692 | 0,320 | 1,377 | 1,453 1,302
Média | 1,696 | 0,331 | 1,382 | 1,296 1,445 | 1,692 | 0,319 | 1,377 | 1,455 1,304
s(Xi) 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,001 0,002

AW NFL|S

O valor atribuido ao mensurando foi a média das medidas e o desvio-padrao
s(xi) foi considerado como uma componente de incerteza das medi¢des de tenséo,

denominada “repetibilidade do sistema de medigao”.

Observou-se que o desvio-padrdo para ambas as medidas realizadas na
amostra G1 (lingote G, parte 1), com correntes de 1,00 mA, 3,00 mA e 5 mA séo
baixos, isto é, na ordem de 102 e 10*. Isso garante que a solda fria, utilizada para

realizar o contato 6hmico, ndo interfere na medicéo.

5.3.2. Condic¢des de Preciséo Intermediaria

Realizaram-se repetidas medidas dos valores da tensdo elétrica entre os
contatos nas seguintes condicBes de precisdo intermediaria: mesmo sistema de
medicdo, mesmo procedimento de medicdo, mesmo local, e medi¢Oes repetidas na
mesma amostra ao longo de um periodo de tempo. Os valores obtidos estdo
apresentados na Tabela 5.11.

Tabela 5.11. Valores medidos da tensdo V (em mV) entre os contatos apds aplicar uma corrente de

1,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 na temperatura de 300 K em trés dias diferentes.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B) |Vbd(-B)
0,322 | 0,082 | 0,254 | 0,232 | 0,265 | 0,329 | 0,070 | 0,259 | 0,279 0,242
0,329 | 0,087 | 0,261 | 0,236 | 0,272 | 0,331 | 0,075 | 0,261 | 0,280 0,246
3 0,325 | 0,072 | 0,259 | 0,242 | 0,271 | 0,324 | 0,063 | 0,260 | 0,274 0,245
Média | 0,325 | 0,080 | 0,258 | 0,237 | 0,269 | 0,328 | 0,069 | 0,260 | 0,278 0,244
s(xi) | 0,004 | 0,008 | 0,004 | 0,005 | 0,004 | 0,004 | 0,006 | 0,001 | 0,003 0,002

N:iF |35
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A amostra G1 (lingote G, parte 1) foi utilizada nas medicdes da tenséo elétrica
entre os contatos na temperatura de 300 K apds aplicar uma corrente elétrica com
polaridade inversa no valor de 1,00 mA em trés dias diferentes e os valores obtidos
foram apresentados na Tabela 5.11. Os dados foram plotados no grafico da
Figura 5.17 das medidas de tensdo em fungcdo do tempo, chamado de carta de
controle (ASTM, 2015).
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——Vcd —e—Vda —e—V/hd —8—Vbd (+B) —8—V/bd (-B)

Figura 5.17. Carta de controle das medidas de tensdo na amostra G1 em trés dias diferentes.

Novamente, podde-se observar que 0s desvios-padrdo mostrados ha
Tabela 5.11, calculados considerando os valores obtidos nos trés dias de medicéo, &
da mesma ordem de grandeza que os desvios-padrao mostrados nas Tabelas 5.8, 5.9
e 5.10. Esse resultado mostra que o sistema é estavel ao longo do tempo e que as
medicdes na amostra da liga GaixInxSb:Al podem ser rastreadas com seguranca no

sistema de medicéo utilizado.

Analisou-se esse grafico para avaliar a estabilidade do sistema de medicéo ao

longo de um periodo de tempo. O desvio-padrdo destas medidas foi considerado
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como uma componente para o célculo da incerteza das medi¢Bes de tensao,

denominada “precisao intermediaria”.

5.3.3. Condi¢des de Reprodutibilidade

Realizaram-se repetidas medidas dos valores da tensdo elétrica entre os
contatos mudando apenas a condicdo de temperatura e mantendo as demais
condicbes de repetibilidade (mesmo sistema de medicdo, mesmo procedimento de
medi¢cdo, mesmo operador, mesmas condi¢cdes de operagcdo, mesmo local, mesma

amostra).

As medidas de tensao foram realizadas na amostra G1 (lingote G, parte 1), em
77 K, apoés aplicar uma corrente elétrica com polaridade inversa nos valores 1,00 mA,
3,00 mA, e 5,00 mA. Os dados obtidos estao relacionados nas Tabelas 5.12, 5.13 e
5.14 abaixo.

Tabela 5.12. Valores medidos das tensdes V (em mV) entre os contatos apos aplicar uma corrente de

1,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 em 77 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B) | Vbd(-B)
0,227 | 0,056 | 0,159 | 0,129 | 0,191 | 0,234 | 0,070 | 0,165 | 0,196 0,132
0,226 | 0,055 | 0,156 | 0,126 | 0,187 | 0,232 | 0,070 | 0,165 | 0,197 0,132
0,225 | 0,055 | 0,156 | 0,125 | 0,188 | 0,231 | 0,068 | 0,162 | 0,194 0,130
0,229 | 0,056 | 0,161 | 0,131 | 0,190 | 0,231 | 0,070 | 0,165 | 0,197 0,131
5 0,226 | 0,058 | 0,156 | 0,125 | 0,188 | 0,225 | 0,065 | 0,156 | 0,189 0,127
Média | 0,227 | 0,056 | 0,158 | 0,127 | 0,189 | 0,231 | 0,069 | 0,163 | 0,195 0,130
s(xi) | 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,003 | 0,002 | 0,003 | 0,002 | 0,004 | 0,003 0,002

AW N PP |DS

Tabela 5.13. Valores medidos das tensdes V (em mV) entre os contatos apos aplicar uma corrente de

3,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 em 77 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B)|Vbd(-B)
0,698 | 0,200 | 0,498 | 0,402 | 0,587 | 0,703 | 0,210 | 0,502 | 0,593 0,405
0,698 | 0,200 | 0,494 | 0,403 | 0,589 | 0,702 | 0,212 | 0,497 | 0,593 0,407
0,698 | 0,199 | 0,495 | 0,404 | 0,589 | 0,702 | 0,208 | 0,498 | 0,592 0,404
0,700 | 0,194 | 0,493 | 0,403 | 0,591 | 0,699 | 0,205 | 0,495 | 0,593 0,406
5 0,702 | 0,198 | 0,496 | 0,403 | 0,591 | 0,703 | 0,206 | 0,498 | 0,591 0,405
Média | 0,699 | 0,198 | 0,495 | 0,403 | 0,589 | 0,702 | 0,208 | 0,498 | 0,592 0,405
s(xi) | 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,003 | 0,003 | 0,001 0,001

AW N |35
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Tabela 5.14. Valores medidos das tensdes V (em mV) entre os contatos apés aplicar uma corrente de
5,00 mA com polaridade inversa na amostra G1 em 77 K.

Vab Vbc Vac |Vac(+B)|Vac(-B)| Vcd Vda Vbd |Vbd(+B) | Vbd(-B)
1,175 | 0,339 | 0,834 | 0,680 | 0,997 | 1,174 | 0,347 | 0,835 | 0,993 0,680
1,168 | 0,338 | 0,830 | 0,679 | 0,990 | 1,173 | 0,351 | 0,833 | 0,994 0,682
1,169 | 0,340 | 0,841 | 0,679 | 0,993 | 1,175 | 0,352 | 0,834 | 0,997 0,683
1,171 | 0,339 | 0,831 | 0,681 | 0,994 | 1,175 | 0,351 | 0,834 | 0,996 0,683
5 1,174 | 0,342 | 0,836 | 0,684 | 0,995 | 1,176 | 0,351 | 0,837 | 0,998 0,681
Média | 1,171 | 0,340 | 0,834 | 0,681 | 0,994 | 1,175 | 0,350 | 0,835 | 0,996 0,682
s(xi) | 0,003 | 0,002 | 0,004 | 0,002 | 0,003 | 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,002 0,001

AW NFL|S

O valor atribuido ao mensurando foi a média das medidas e o desvio-padrao
foi considerado com uma componente de incerteza das medi¢coes de tensao,

denominada “reprodutibilidade do sistema de medigao”.

Do mesmo modo que as medicbes realizadas na temperatura ambiente em
torno de 300 K (Tabelas 5.8-5.10), as medicdes realizadas na temperatura de 77 K
(Tabelas 5.12-5.13) apresentam desvios-padrdo baixos, isto €, na ordem de 1073. Isso
garante que a solda fria, utilizada para realizar o contato 6hmico, nao interfere na

medicao nas temperaturas entre 77-300 K.

5.4. Planilha de Incerteza

O diagrama causa-efeito que foi elaborado para avaliar todas as provaveis
fontes de erro do sistema de medicdo Hall é bastante complexo por envolver diversas
grandezas sem correlacdo e esta resumido na Figura 5.18. Por esse motivo, optou-se
por avaliar apenas as fontes de incerteza das medi¢cdes da tensao elétrica que se

mostraram mais relevantes para os resultados dos ensaios.

A planilha de incerteza desenvolvida com base nesse diagrama foi utilizada
para estimar apenas a incerteza das medicdes da tensao elétrica entre os contatos.
Uma vez que os valores das grandezas de saida do sistema de medicdo sdo os

valores das grandezas de entrada do modelo matematico, e os valores das grandezas
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de saida do software séo calculadas utilizando os resultados obtidos com as medi¢des

da tensao elétrica entre os contatos.

Médulo 1

x1 2 |
Mensurando Wy, — i N
! 4" x4
. X3 E ' Médulo 3
SRS %'@ ! X6
Tendéncia — : | i
} Repetitividade ! :
Resolugéo : : :
S Histerese : : ,®
Vibragées : :
Linearidade i i Resultado
Estabilidade : :
Temperatura ; X7 '
Outros... ——— T
Incerteza das

constantes

x5

Figura 5.18. Diagrama causa-efeito para o sistema de medi¢éo Hall.

A incerteza associada a medicdo de cada grandeza de saida do modelo
matematico péde ser avaliada a partir desta mesma planilha de incerteza, utilizando-
se os coeficientes de sensibilidade que podem ser calculados por meio das funcdes

matematicas que relacionam essas grandezas.

As componentes consideradas para estimar a incerteza das medi¢des foram: o
desvio-padrao experimental da média, a repetibilidade do sistema de medicdo, a
precisdo intermediaria, a reprodutibilidade do sistema de medicao, e a resolucao do

sistema de medicéo.

Os resultados das medi¢Oes utilizados para demonstracédo do uso da planilha
de incerteza foram obtidos apds aplicar uma corrente de 5,00 mA com polaridade
inversa na amostra G1 (lingote G, parte 1) a temperatura de 77 K. Esses valores foram
apresentados na Tabela 5.14. As planilhas com o célculo da incerteza dos resultados
das medicdes das tensdes Vab, Vic, Vac, Ved, Vda € Vbd €stdo declaradas nos Quadros
5.14, 5.15,5.16, 5.17, 5.18 e 5.19, respectivamente.



Quadro 5.14. Planilha para célculo da incerteza das medi¢des da tens&o Van.

87

Descri¢do da fonte Valor Distribuicdo de | _. . Coeﬂf:u.epte de Incert?za- -
. . . . Divisor | sensibilidade padrdo Vet | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrdo
experimental da 0,001 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0006 4 3,46E-14
média
Repetibilidadedo | ) 503 v | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito|9,00E-16
sistema de medigao
Precisao 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito| 4,55E-14
Intermediaria
Reprodutibilidade | ) 500 v | Retangular | 1,732 1 mv | 00023 [infinito|2,84E-15
do sistema
R'esolugao do . 0,001 mV Retangular 1,732 1 mV 0,0003 infinito | 6,94E-19
sistema de medi¢ao
P= 95,45% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 oo 8,39E-14
Quadro 5.15. Planilha para calculo da incerteza das medi¢cfes da tensdo Vic.
- e fici I -
Descricdo da fonte Valor Distribuicdo de | _. . Coe I.Cl?hte de ncert(iza —
. . . o Divisor | sensibilidade padrdo Vett | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrao
experimental da 0,001 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0003 4 2,12E-15
média
Repetibilidadedo | ) 503 v | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito | 9,00E-16
sistema de medigao
Precisao 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito|4,55E-14
Intermediaria
Reprodutibilidade | 501 v | Retangular | 1,732 1 mv | 00023 |infinito|2,84E-15
do sistema
R'esolugao do o 0,001 mV Retangular 1,732 1 mV 0,0003 infinito | 6,94E-19
sistema de medicdo
P= 95,45% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 oo 5,14E-14
Quadro 5.16. Planilha para calculo da incerteza das medicfes da tensdo Vac.
- e fici I -
Descri¢do da fonte Valor Distribuicdo de | . . Coe I.CI?t]te de ncert(iza e
. . . . Divisor | sensibilidade padrdo Vet | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrao
experimental da 0,002 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0009 4 1,49E-13
média
Repetibilidadedo | 502 | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito|9,00E-16
sistema de medicdo
Precisgo 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito| 4,55E-14
Intermediaria
R dutibilidad
eprodutibiidade | 4004 mv| Retangular | 1,732 1 mv | 00023 |infinito|2,84E-15
do sistema
Resolugdo d
esolucaodo 1 001 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00003 |infinito|6,94E-19
sistema de medicdo
P= 9545% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 4699 | 1,98E-13




Quadro 5.17. Planilha para célculo da incerteza das medi¢Ges da tenséo Vca.
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Coeficient | t -
Descri¢do da fonte Valor Distribuicdo de | _. . oe IF'?? ede | Incer ?za -
. . . . Divisor | sensibilidade padrdo Vet | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrdo
experimental da 0,001 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0002 4 6,76E-16
média
Repetibilidadedo | ) 503 v | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito|9,00E-16
sistema de medigao
Precisao 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito| 4,55E-14
Intermediaria
Reprodutibilidade | ) 500 v | Retangular | 1,732 1 mv | 00023 [infinito|2,84E-15
do sistema
R'esolugao do . 0,001 mV Retangular 1,732 1 mV 0,0003 infinito | 6,94E-19
sistema de medi¢ao
P= 95,45% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 oo 4,99E-14
Quadro 5.18. Planilha para calculo da incerteza das medi¢cfes da tensé@o Vaa.
- e fici I -
Descri¢do da fonte Valor Distribuicdo de | . . Coe I.Cl?hte de ncert(iza 4
. . . . Divisor | sensibilidade padrdo Vett | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrao
experimental da 0,001 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0004 4 5,78E-15
média
Repetibilidadedo | 502 | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito | 9,00E-16
sistema de medicdo
Precisao 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito|4,55E-14
Intermediaria
Reprodutibilidade | 604 1y | Retangular | 1,732 1 mv | 00023 |infinito|2,84E-15
do sistema
R'esolugao do o 0,001 mV Retangular 1,732 1 mVv 0,0003 infinito | 6,94E-19
sistema de medicdo
P= 95,45% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 oo 5,50E-14
Quadro 5.19. Planilha para calculo da incerteza das medi¢cfes da tens@o V.
- e fici I -
Descri¢do da fonte Valor Distribuicdo de | _. . Coe I.CI?t]te de ncert(iza 4
. . . . Divisor | sensibilidade padrdo Vet | u(xi)*/Vest
de incerteza Xi estimado probabilidade . .
(Ci) + u(xi)
Desvio-padrao
experimental da 0,001 mV t-Student 2,236 1 mVv 0,0003 4 2,12E-15
média
Repetibilidadedo | 502 | Retangular | 1,732 1 mV | 00017 |infinito|9,00E-16
sistema de medicdo
Precisgo 0,008 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00046 |infinito| 4,55E-14
Intermediaria
R dutibilidad
eprodutibiidade | 4004 mv| Retangular | 1,732 1 mv | 00023 |infinito|2,84E-15
do sistema
Resolugdo d
esolucaodo 1 001 mV| Retangular | 1,732 1 mV | 00003 |infinito|6,94E-19
sistema de medicdo
P= 9545% | k= 2,00 tU= 0,011 mV 0,0055 oo 5,14E-14
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O resultado das medicdes foi expresso como sendo a média das medidas da
tensdo elétrica entre os contatos e esta declarado na Tabela 5.15, acompanhado do
valor da incerteza de medicéao, do fator de abrangéncia, e dos graus de liberdade

efetivos.

Tabela 5.15. Resultado das medi¢des da tensdo entre os contatos da amostra G1 ap6s aplicar uma

corrente de 5,00 mA com polaridade inversa na temperatura de 77 K.

Contatcls Média das medidas Incerteza K Ve

de tenséo (mV) (mV)
Vab 1,171 0,011 2,00 oo
Vb 0,340 0,011 2,00 oo
Vac 0,834 0,011 2,00 4699
Ved 1,175 0,011 2,00 oo
Vda 0,350 0,011 2,00 oo
Vhd 0,835 0,011 2,00 oo

Considerando-se que o valor verdadeiro de uma grandeza é, na pratica,
impossivel de ser atingido, pode-se afirmar que o sistema de medi¢do Hall, modelo
HMS-3000, fabricado pela Ecopia® apresentou um alto grau de concordancia entre

os valores medidos obtidos por medicdes repetidas.

A precisdo de medicao foi avaliada por meio do desvio-padrdo das medidas
realizadas em diferentes condi¢cdes especificadas. As condicbes especificadas
avaliadas foram: condi¢cbes de repetibilidade, condi¢des de precisdo intermediéria, e
condicBes de reprodutibilidade. O maior desvio-padrao calculado (aproximadamente
10-%) em cada uma destas condi¢ées foi utilizado como componente para o calculo da

incerteza dos resultados das medi¢cdes de tensao.

O resultado das medi¢bes evidencia que o teorema da reciprocidade se aplica
para as medi¢des que foram realizadas, uma vez que demonstra a consisténcia entre
os valores medidos quando realizamos medi¢cdes de tensdo entre 0sS mesmos
contatos, invertendo o sentido da medicéo de tenséo. Verificou-se com os resultados
da Tabela 5.15 as seguintes igualdades Vdb = Vac; Vda= Vic; € Ved = Vap, COM uma

incerteza de 0,011 mV e uma probabilidade de abrangéncia de 95,45%.
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6. CONCLUSOES

A busca por novos materiais semicondutores com propriedades eletrénicas que
permitam avancar no conhecimento cientifico necessario para revolucéo tecnoldgica
centrada nas tecnologias da informacdo é essencial para a sociedade atual. Nesse
contexto, € extremamente importante avaliar a confiabilidade metrolégica dos

equipamentos utilizados para caracterizacao eletronica dos semicondutores.

As amostras utilizadas nesse estudo foram retiradas de lingotes de cristais
formados a partir de ligas ternarias do material semicondutor GaixInxSb:Al (dopado
com aluminio). Tais cristais eram muito frageis e teriam que ser manuseados com
cuidado para as medicdes de suas espessuras, pois temia-se pela integridade das
amostras (STREICHER, 2015). Contudo, observou-se que essa caracteristica pode
ser superada.

Para o estudo das propriedades elétricas dessas amostras foi utilizado um
método ndo destrutivo que permite caracterizar a amostra através do método de Van
der Pauw e das medidas de efeito Hall para determinar a resistividade e o coeficiente
Hall do cristal. Com o sistema de medicao Hall, modelo HMS-3000, fabricado pela
Ecopia® foi possivel realizar medi¢cdes em condicdes térmicas de 77 K (temperatura
do nitrogénio liquido) e de 300 K (temperatura ambiente) sem danificar as amostras.
Avaliou-se, também, a qualidade dos quatro contatos 6hmicos amostra-solda-grampo

antes das medic¢des das propriedades elétricas de cada amostra.

Utilizou-se uma liga eutética de Ga (75,5 %) e In (24,5 %) como solda fria nos
quatro cantos das amostras. Verificou-se, através da analise das curvas |-V um
comportamento linear para todas as combinacfes de corrente e tensdo, em ambas as
polaridades, e simétricas em torno de V = 0. Pode-se concluir, também, que a liga

eutética Galn é adequada para realizar o contato amostra-solda-grampo tendo em
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vista a sua praticidade de utilizagdo (sem danificar a amostra) e a linearidade da
curva I-V. Do mesmo modo que as medi¢des realizadas na temperatura ambiente em
torno de 300 K, as medicdes realizadas na temperatura de 77 K apresentam desvios-
padréo baixos, isto é, na ordem de 1073. Isso garante que a solda fria, utilizada para

realizar o contato 6hmico, nao interfere na medigao nas temperaturas entre 77-300 K.

Constatou-se um padrdao dos valores de tensdo elétrica medidos entre os
contatos para a mesma corrente elétrica aplicada. Pode-se identificar por meio de um
grafico que a tensdo entre os contatos apresenta uma curva de tendéncia linear
principalmente para as correntes de menor valor. Observou-se, também, que a
variacado no valor da tensao € praticamente constante, em torno de 0,2 mV, conforme

o valor da corrente aumenta em 1 mA.

A precisdo de medicao foi avaliada por meio do desvio-padrdo das medidas
realizadas sob diferentes condicbes especificadas. As condicBes especificadas
avaliadas foram: condicBes de repetibilidade, condi¢cbes de precisdo intermediaria, e
condi¢cbes de reprodutibilidade. O maior desvio-padrao calculado (aproximadamente
10®) em cada uma destas condicdes foi utilizado como componente para o célculo da
incerteza dos resultados das medi¢cOes de tenséo. Avaliando estes resultados, pode-
se afirmar que o sistema de medicdo € bastante preciso, uma vez que se identificou
um alto grau de concordancia entre os valores medidos obtidos por medicdes

repetidas.

Os instrumentos de medicéo e 0s outros dispositivos suplementares utilizados
nos ensaios realizados poderiam agregar um erro de medicdo que pode ser
minimizado a ponto de nao ser significativo para o resultado. No caso do sistema de
medic&o Hall utilizado, algumas caracteristicas construtivas reduzem a influéncia de
determinadas fontes de incerteza, tais como: sistema de comutacdo usado para a
reversao do fluxo de corrente e para conectar alternadamente os pares de contatos
de potencial do dispositivo para medicdo de tensdo; circuito independente de
comutacdo e medicdo da corrente e da tenséo; unidade de amplificacdo do ganho
utilizada para semicondutores de alta resistividade; cabo triaxial com isolamento para

gue a corrente de fuga seja inferior a 0,1% da corrente injetada na amostra.
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7

Considerando-se que o valor verdadeiro de uma grandeza é, na pratica,
impossivel de ser atingido, pode-se afirmar que o sistema de medi¢do Hall, modelo
HMS-3000, fabricado pela Ecopia® apresentou um alto grau de concordancia entre
os valores medidos obtidos por medicdes repetidas. O valor atribuido ao mensurando
foi a média das medidas e a incerteza de medigéo foi estimada atraves das planilhas

de incerteza.

O modelo de planilha de incerteza apresentado segue o método GUM e pode
ser utilizada por outros laboratérios para estimar a incerteza de medi¢cdo de cada
grandeza de saida: concentracdo de portadores de carga, mobilidade dos portadores,
resistividade, coeficiente Hall, densidade superficial de carga, condutividade, e
resisténcia de folha. Entretanto, propdem-se que sejam calculados os coeficientes de
sensibilidade através da derivada parcial da funcdo matematica utilizada para o
calculo destas grandezas. Sugere-se que sempre seja realizada uma avaliacdo da
precisao do sistema de medi¢do que serd utilizado, e que esta avaliacao seja repetida
periodicamente para determinar a estabilidade do sistema de medicdo. Além disso,
permite que os resultados possam ser comparados quando as medidas forem
realizadas por operadores diferentes; em amostras, condicdes ambientais, ou locais
diferentes; utilizando condi¢Ges de operacao do sistema, procedimentos de medicao,

ou sistemas de medicao diferentes.

O resultado das medicbes evidencia que o teorema da reciprocidade se aplica
para as medi¢cdes que foram realizadas, uma vez que demonstra a consisténcia entre
os valores medidos quando realizamos medicdes de tensdo entre 0s mesmos
contatos, invertendo o sentido da medicdo de tensdo e a polaridade da corrente
elétrica. Isso nos permite utilizar o modelo matematico do método de Van der Pauw e
das medidas de efeito Hall, apresentados na revisao bibliogréafica, para o calculo das
propriedades elétricas dos semicondutores. Verificou-se com o0s resultados as
seguintes igualdades: Vdb = Vac; Vda = Vbc; € Ved = Vab, cCOM uma incerteza de 0,011 mV

e uma probabilidade de abrangéncia de 95,45%.
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7. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

A proposta para trabalhos futuros € avaliar a confiabilidade metrolégica de um
sistema de medicao utilizado para a caracterizacao eletrénica de semicondutores por
meio de uma estimativa da incerteza associada aos resultados com base no método
de Monte Carlo. A utilizagdo do método de Monte Carlo permite determinar a incerteza
de medicdo quando as hipoteses do método GUM classico ndo sdo atendidas. Na
pratica, essas limitagbes sdo muito comuns, resultando em uma avaliacdo da

incerteza parcial e muitas vezes superestimada.

A metodologia de calculo para estimar a incerteza de medicdo proposta no
GUM classico possui algumas limitacdes, tais como: linearizacdo do modelo,
suposi¢cdo que o mensurando tem distribuicdo normal, e determinacéo dos graus de
liberdade da incerteza combinada. Com o objetivo de reduzir essas restricdes do
processo, a comunidade cientifica buscou um método de célculo para a avaliacdo da

incerteza de medicéo que utiliza a simulagdo de Monte Carlo.

Em 2008, foi publicado o Suplemento 1 do GUM que utiliza o conceito de
propagacédo das distribuicbes de probabilidade das grandezas fisicas de entrada de
um modelo matemético para avaliacao da incerteza com base no método de Monte
Carlo. O método apresentado no Suplemento 1 baseia-se na geracao de nimeros
aleatérios para cada uma das fontes de incerteza, segundo o seu tipo de distribuicéo
de probabilidade (normal, retangular, triangular, etc.), e propagadas através da funcao

de medicao.
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