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Sadržaj: U radu je prikazan metod za određivanje električnih svojstava visokootpornog poluprovodnika ZnO-SnO2 u obliku masivnog uzorka pomoću instrumenata Impedance/Gain - Phase Analyzer HP 4149A i High resistance meter HP 4329A. Najveća pažnja je usmerena na rešavanje problema eliminisanja parazitnih efekata koji se javljaju pri merenjima pojedinih parametara. Opisane su metode merenja, eksperimentalna postavka i računska metoda za eliminisanje uticaja parazitnih efekata na merene veličine.

Ključne reči: merenje, električni parametri, poluprovodnik
Abstract: A method for electrical characterization of high resistance semiconductor ZnO-SnO2 in bulk form is presented in this paper using Impedance/Gain - Phase Analyzer HP 4149A and High resistance meter HP 4329A instruments. Problems of parasitic effects during measurements of some parameters are discussed in detail. Measurement methods, experimental installation and calculation methods for the ellimination of the influence of  parasitic effects on measured values is presented.  
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1. Uvod
Svaki materijal ima jedinstvenu strukturu i svojstene električne i dielektrične karakteristike. Tačna merenja tih karakteristika omogućuju naučnicima, istraživačima i inženjerima dobijanje značajnih informacija o ispitivanom materijalu. Na osnovu tih podataka kontrolišu se procesi u proizvodnji, poboljšava se kvalitet i prilagođava se materijal ili komponenta određenoj nameni.
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Slika 1 - Impedance/Gain - Phase Analyzer HP 4149A
Sistem za merenje električnih i dielektričnih karakteristika materijala, komponenti i kola sastoji se od: analizatora impedanse (impedance analyzer - sl. 1) ili mrežnog analizatora (network analyzer), sa adapterom za povezivanje instrumenta sa ispitivanim uzorkom i računara povezanog sa instrumentom. On poseduje odgovarajuće softvere za prenos, skladištenje, prikaz i kasniju obradu izmerenih podataka (sl. 2).
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Slika 2 – Računar za obradu izmerenih podataka

Vrsta adaptera koji će se koristiti za merenja zavisi od odabrane merne tehnike kao i fizičkih karakteristika ispitivanog uzorka. Najčešće korišćene merne tehnike koriste: “sendvič’’ metodu (parallel plate), koaksijalnu sondu (coaxial probe), transmisioni vod (transmission line), rezonantnu ćeliju (resonant cavity) i bezkontaktnu metodu (free-space). 

Metoda sa postavljanjem uzorka između paralelnih ploča (elektroda) je jedna od najkorišćenijih, najtačnijih i najjednostavnijih metoda merenja električnih i dielektričnih karakteristika uzoraka. Na slici 3 je prikazan princip ove metode, koja se svodi na formiranje kondenzatora od ispitivanog materijala, i vidi se izgled sintetisanog uzorka sa nanetim elektrodama od srebrne paste.
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Slika 3 – Princip pravljenja i izgled uzorka 
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Slika 4 – DC merenja na različitim temperaturama
Prilikom merenja AC parametara (pobuda je naizmenični sinusni signal) [1], uporedo se vrše i DC merenja [2] na više različitih temperatura radi dobijanja svih relevantnih parametara ispitivanog materijala (sl. 4). 


Merenja traju poprilično dugo (tri do četiri sata po uzorku) i najviše zavise od broja temperaturnih tačaka u kojima se meri. Nakon dostizanja željene temperature na držaču uzorka u temperaturnoj komori, čeka se desetak minuta da prođu prelazni procesi i da se uzorak sigurno zagreje na tu temperaturu. 

2. parazitni efekti pri merenju

Tokom merenja DC i AC električnih karakteristika visoko otpornih materijala javljaju se izvesne poteškoće usled parazitnih efekata i ograničenosti mernih instrumenata. Prilikom merenja jednosmerne električne otpornosti izuzetno je važno koristiti instrument sa što većim opsegom merenja visokih otpornosti odnosno malih struja. Na slici 4 je prikazan instrument HP 4329A (high resistance meter) koji pokriva opseg merenih električnih otpornosti od 500kΩ do 2x1016Ω i struja od pA do μA. Princip rada ovog uređaja se zasniva na dovođenju jednosmernog, podešljivog i poznatog (test) napona na krajeve komponente (uzorka) i istovremenom merenju struje koja teče u kolu pomoću preciznog piko – ampermetra. Prilikom ovih merenja neophodno je znati koliko iznosi probojni napon ispitivanog materijala (komponente), kako ne bi došlo do njegovog proboja i trajnog oštećenja. Napon se može podešavati u osegu od 10V do 1000V, pri čemu se veća preciznost merenja postiže sa većim naponima. Prilikom izbora opsega napona bitno je znati i da li je ispitivana komponenta linearna ili nelinearna radi što tačnije naknadne analize dobijenih rezultata. 


Prilikom DC merenja visoko otpornih materijala koji se nalaze u temperaturnoj komori neophodno je uzemljiti samu komoru (tj. njen metalni oklop) i dovesti je na masu instrumenta. Veliki problem može da pravi i statičko naelektrisanje u prostoriji, pa i sama odeća i blizina osobe koja meri. To se manifestuje u naglim pokretima kazaljke instrumenta prilikom promene položaja osobe koja meri. Kada se to desi, potrebno je udaljiti se od instrumenta dok se kazaljka ne umiri ili dodirnuti rukom masu instrumenta. 


Prilikom AC merenja visoko otpornih materijala neophodno je uzeti u obzir i uticaj samog adaptera i temperaturne komore na merenja. Prilikom merenja na sobnoj temperaturi i koršćenjem adaptera ili merne sonde sam instrument ima mogućnost kompenzacije uticaja adaptera ili sonde (tzv. open-short kompenzacija). Ta kompenzacija se vrši tako što se prvo izmere parametri otvorenog i kratkospojenog adaptera (sonde). Ti parametri se zatim koriste u merenjima i instrument sam matematički eliminiše uticaj adaptera (sonde). 

Postoje dve vrste open-short kompenzacije: kompenzacija u svim merenim tačkama (all points) i kompenzacija sa usrednjenim merenim vrednostima (interpolation). Razlika između ove dve vrste kompenzacije se ogleda u tome da se kod prve kompenzuju merne vrednosti u tačno određenim mernim tačkama, tj frekvencijama, dok se kod druge vrši merenje na određenim frekvencijama i matematički se interpoliraju vrednosti za frekvencije na kojima nisu urađena merenja otvorene i zatvorene veze.

3. eliminisanje parazitnih efekata


Prilikom merenja električnih karakteristika visoko otpornih materijala između dve provodne elektrode, model komponente koji najviše odgovara realnoj komponenti je paralelna veza kondenzatora i otpornika (sl. 5) [3].


[image: image6.emf]R

p

C

p


Slika 5 – Model visokootporne komponente


Instrument HP 4194A meri impedansu R+jX u modu ekvivalentnog rednog strujnog kola i admitansu G+jB u modu ekvivalentnog paralelnog strujnog kola u funkciji frekvencije. Ostali parametri se računaju iz te četiri veličine. Parametri modela sa slike 5 se računaju na sledeći način:
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Prilikom merenja na različitim temperaturama, pored uticaja adaptera, postoji i značajan uticaj same temperaturne komore. Kako je komora predviđena da meri od 77K do 430K, ona ima dosta velike dimenzije zbog prostora namenjenog za sipanje tečnog azota. Dužine žica koje se vode do elektroda uzorka su dosta velike i utiču na merenja. Takođe, i sam držač uzorka koji se sastoji od dve paralalne međusobno izolovane pločice, može biti veće površine od samih uzoraka (što je uglavnom slučaj). To se manifestuje prarazitnom paralelnom kapacitivnošću Cpar i otpornošću Rpar, koja se dodaje na idealan model samog uzorka (parametri Cpu i Rpu), što je prikazano na slici 6. 
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Slika 6 – Model visoko otporne komponente sa parazitnim efektima
U idealnom slučaju Rpar je beskonačno velika otpornost dok je Cpar jednako nuli. Međutim, pokazalo se da je kod visoko otpornih komponenti Rpar na višim frekvencijama samo za jedan ili dva reda veličine veće od Rpu a Cpar od jedne polovine do dva reda veličine manje od Cpu. Ti parazitni efekti se mogu matematički dosta dobro eliminisati nakon merenja. To se radi tako što se urade merenja parametara (Cpk i Rpk) same otvorene komore (bez uzorka) spojene sa adapterom bez interne kompenzacije. Zatim se izmere parametri uzorka zajedno sa uticajem komore i adaptera (Cp i Rp). Kako su dimenzije uzorka poznate (S=a*b – površina poprečnog preseka uzorka, d – debljina uzorka) računski dobijamo parametre samog uzorka:
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 kapacitivnost vazdušnog kondenzatora površine i debljine uzorka.

Električne karakteristike polikristalnih poluprovodnika su veoma interesantne i izučavaju se dugi niz godina [4, 5, 6]. U tabeli 1 dati su mereni i kompenzovani parametri kapacitivnosti u funkciji frekvencije za visokootporni uzorak ZnO-SnO2. Ispitivani uzorak dobijen je tradicionalnom tehnologijom dobijanja keramičkih materijala, tako što je smeša prahova cink-oksida (ZnO, p.a. Aldrich) i kalaj-oksida (SnO2, p.a. Aldrich) pomešana u molarnom odnosu ZnO-SnO2=2:1 i mehanički aktivirana mlevenjem  u visokoenergetskom planetarnom mlinu (Fritsch Pulverisette 5) u trajanju od 10 minuta. Tako pripremljena smeša prahova presovana je u cilindričnom kalupu prečnika 10 mm pod pritiskom od 980 Mpa, bez veziva i izotermski sinterovana 120 minuta na 1300ºC u Lenton Thermal Desings Typ 1600 cevnoj peći [1]. Merenja električnih karakteristika su vršena na temperaturi od 80 ºC. Dimenzije uzorka su 2r=10 mm i d=1.65 mm, pa se dobija da je Cu0=4.21·10-13F.
Tabela 1 – Primer merenih i kompenzovanih parametara kapacitivnosti
	f[Hz]
	Cpu(F)
	Cp(F)
	Cpk(F)

	100
	3.14E-12
	3.41E-12
	6.86E-13

	183
	3.07E-12
	3.28E-12
	6.27E-13

	336
	3.05E-12
	3.24E-12
	6.16E-13

	616
	2.93E-12
	3.23E-12
	7.20E-13

	1129
	2.89E-12
	3.22E-12
	7.54E-13

	2069
	2.88E-12
	3.22E-12
	7.62E-13

	3793
	2.89E-12
	3.22E-12
	7.47E-13

	6952
	2.88E-12
	3.22E-12
	7.57E-13

	12743
	2.88E-12
	3.22E-12
	7.54E-13

	23357
	2.88E-12
	3.21E-12
	7.59E-13

	42813
	2.87E-12
	3.21E-12
	7.63E-13

	78476
	2.87E-12
	3.21E-12
	7.63E-13

	143845
	2.87E-12
	3.21E-12
	7.63E-13

	263665
	2.87E-12
	3.21E-12
	7.63E-13

	483293
	2.86E-12
	3.21E-12
	7.63E-13

	885867
	2.86E-12
	3.20E-12
	7.61E-13

	1623777
	2.85E-12
	3.19E-12
	7.61E-13

	2976352
	2.84E-12
	3.18E-12
	7.56E-13

	5455595
	2.85E-12
	3.17E-12
	7.38E-13

	10000000
	2.83E-12
	3.09E-12
	6.81E-13
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Slika 7 – Kapacitivnosti uzorka u funkciji frekvencije


Na sl. 7 su prikazane kapacitivnosti uzorka u funkciji frekvencije. Zapaža se da je merena kapacitivnost Cp veća od kapacitivnosti uzorka Cpu za približno konstantnu vrednost od 7·10-13 F. Sa slike se vidi i da kapacitivnosti opadaju sa povećanjem frekvencije. Na nižim frekvencijama (od 100Hz do 1kHz) Cpu ima izrazitiji pad od Cp, dok na višim frekvencijama krive imaju približno iste nagibe. To se može objasniti manjom vrednošću kapacitivnosti same temperaturne komore Cpk na nižim frekvencijama, zbog većeg uticaja induktivne komponente. Induktivna komponenta potiče od induktivnosti samih žičanih provodnika koji povezuju uzorak sa instrumentom.

Tabela 2 – Primer merenih i kompenzovanih parametara otpornosti
	f[Hz]
	Rpu(Ω)
	Rp(Ω)
	Rpk(Ω)

	100
	2.99E+09
	2.97E+09
	5.66E+11

	183
	2.04E+09
	2.03E+09
	4.66E+11

	336
	1.40E+09
	1.39E+09
	3.66E+11

	616
	1.39E+09
	1.37E+09
	7.99E+10

	1129
	1.30E+09
	1.28E+09
	7.89E+10

	2069
	1.21E+09
	1.19E+09
	6.26E+10

	3793
	1.10E+09
	1.08E+09
	5.75E+10

	6952
	1.09E+09
	1.03E+09
	1.98E+10

	12743
	1.05E+09
	9.81E+08
	1.48E+10

	23357
	6.12E+08
	5.83E+08
	1.23E+10

	42813
	5.77E+08
	5.46E+08
	1.01E+10

	78476
	2.10E+08
	2.03E+08
	5.66E+09

	143845
	1.23E+08
	1.18E+08
	3.37E+09

	263665
	9.48E+07
	8.94E+07
	1.55E+09

	483293
	5.71E+07
	5.22E+07
	6.08E+08

	885867
	5.02E+07
	4.46E+07
	4.02E+08

	1623777
	1.45E+07
	1.26E+07
	9.71E+07

	2976352
	1.35E+07
	1.13E+07
	6.84E+07

	5455595
	7.28E+06
	4.35E+06
	1.08E+07

	10000000
	3.14E+06
	2.34E+06
	9.17E+06



U tabeli 2 dati su mereni i kompenzovani parametri otpornosti u funkciji frekvencije za isti uzorak. Vidi se da je otpornost samog uzorka Rpu veća od merene otpornosti uzorka u temp. komori. 


Da bi videli koji uticaj imaju unešeni parazitni efekti same temp. komore i adaptera na električne i dielektrične karakteristike uzorka, biće prikazani rezultati merenja impedanse i dielektrične permitivnosti uzorka sa i bez kompenzacije. Ova dva parametra se računaju na sledeći način:


[image: image14.wmf]2

2

2

2

)

2

(

1

1

1

P

P

fC

R

B

G

Z

p

+

=

+

=

,  
[image: image15.wmf]0

'

C

C

P

=

e

   (3)


Na slici 8 prikazan je izgled impedanse uzorka sa kompenzacijom (Zu) i bez nje (Z). Zapaža se da je usled parazitnih efekata merena impedansa bez kompenzacije manja nego nakon kompenzacije. Na smanjenje impedanse utiče i povećanje ukupne kapacitivnosti i smanjenje ukupne paralelne otpornosti, što se može videti iz formule (3).
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Slika 8 – Impedansa uzorka u funkciji frekvencije


Na slici 9 prikazan je izgled dielektrične permitivnosti uzorka sa kompenzacijom (ε’u) i bez nje (ε’). Zapaža se da je usled parazitnih efekata merena vrednost znatno veća nego nakon kompenzacije. 
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Slika 9 – Dielektrična permitivnost uzorka u funkciji frekvencije
4. ZAKLJUČAK
Na osnovu teorijske analize i eksperimentalnih AC merenja sa instrumentom HP 4149A dolazimo do zaključka da postoji uticaj parazitne kapacitivnosti i paralelne otprornosti prilikom merenja uzoraka visoke električne otpornosti. Ti parazitni efekti su posledica neminovnog uticaja adaptera instrumenta i temperaturne komore (njenih žica i neidealnog držača uzoraka). 
Pokazano je da je uticaj parazitne kapacitivnosti izraženiji nego paralelne otpornosti. Takođe je pokazano (slike 8 i 9) da parazitni efekti više utiču na realni deo dielektrične permitivnosti nego na samu impedansu. Predložena je i jednostavna računska metoda kompenzacije parazitnih efekata i dati su rezultati na konkretnom uzorku ZnO-SnO2 visokootpornog poluprovodnika.
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