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DISENO Y FABRICACION DE CAMARA PARA MEDIR
RESISTENCIA EN MATERIALES SENSORES DE GAS

La preocupacion por el impacto ambiental y los riesgos para la salud debido a emisiones de
gases ha impulsado el interés en detectar y controlar sustancias quimicas nocivas. A pesar de los
avances tecnoldgicos que han permitido sistemas mas pequefios e integrados, existe una necesi-
dad de sensores alin mas compactos y eficientes para operar en condiciones adversas y detectar
una amplia gama de especies quimicas. Los sensores de gas desempefian un papel crucial en di-
versas industrias al permitir la medicion precisa de la presencia y concentracion de gases especi-
ficos. Funcionan midiendo cambios en propiedades o estados del analito a través de interacciones
quimicas o fisicas, lo que genera una sefial que se convierte y procesa en forma de datos.

Los sensores de 0xidos metélicos semiconductores (SMOX) operan segun el principio qui-
mioresistivo, donde la interaccion con gases provoca cambios en la resistencia del semiconduc-
tor. En este ambito, el propdsito de esta tesis es disefiar una cdAmara que permita el andlisis de
peliculas nanométricas de 6xidos semiconductores, como el didxido de estafio (SnO-), que actlan
como sensores. Esto implica la simulacién y fabricacion de la camara y el sensor, compuesto por
electrodos interdigitalizados y un calefactor separado por un material dieléctrico.

Para el disefio de la camara se realizaron simulaciones utilizando el software COMSOL
Multiphysics®, considerando perfiles de flujo y variables de velocidad y presion. Se determind
que la configuracion éptima incluye un sector de prueba con una longitud de 10 [cm] y 21 perfo-
raciones en el corte transversal que conecta la entrada de gases con el sector de medicion. Tam-
bién se verifico la viabilidad de realizar mediciones simultaneas con 3 sensores.

La fabricacion y montaje del sensor se llevé a cabo en cuatro macroetapas: preparacion del
sustrato, realizacion de moldes, desarrollo de recubrimientos y montaje del sistema. Cada una de
estas etapas implico una serie de pasos intermedios, con especial énfasis en la implementacion de
la técnica de litografia dptica y pulverizacion catodica. También cabe resaltar la importancia del
proceso de recocido previo en los sustratos de alimina utilizados, ya que garantiza condiciones
de rugosidad relevantes para la calidad de los sensores y los resultados de las mediciones subsi-
guientes.

Se concluye que el trabajo realizado sienta las bases para el desarrollo y prueba de la cama-
ra para medir la resistividad en materiales sensores de gas. Se ofrecen pautas y técnicas reprodu-
cibles para la fabricacion de sensores y se aporta conocimiento esencial sobre el comportamiento
fluidodindmico en el sistema de medicion y su influencia en las mediciones de los sensores. Este
aporte es valioso para el campo de la deteccion de gases y la caracterizacion de materiales senso-
res.
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Capitulo 1: Introduccion

La creciente preocupacion mundial por el deterioro del medio ambiente y los riesgos para la salud
producto de las emisiones de diferentes gases de efecto invernadero a la atmdsfera, han estimula-
do un progresivo interés en los medios de deteccion y control de sustancias quimicas potencial-
mente tdxicas o nocivas para el medio ambiente. A fin de satisfacer estas demandas, se ha avan-
zado en el desarrollo tecnoldgico de sensores, cuya miniaturizacion ha permitido su integracion
en sistemas portatiles. No obstante, se requiere la creacion de sensores de tamario reducido cuyo
consumo energetico sea minimo, capaces de operar de manera remota y en condiciones adversas,
con el proposito de detectar una amplia gama de especies quimicas en constante expansion [1].

Actualmente, los sensores de gas desempefian un papel fundamental en un amplio rango de in-
dustrias al permitir la medicion precisa de la presencia y concentracion de gases especificos. Es-
tos dispositivos son esenciales para la automatizacion y control de procesos, y tienen la capacidad
de monitorear condiciones atmosféricas y emisiones de gases de efecto invernadero [1] [2].

Dada la diversa presencia de gases en los procesos industriales, es importante desarrollar detecto-
res altamente sensibles. Su principal funcion radica en salvaguardar tanto a las personas como al
medio ambiente. Esto se logra al detectar y responder rapidamente ante fugas de gas o al contro-
lar los pardmetros de los flujos liberados al entorno [3].

Entre las especies gaseosas de interés se consideran gases toxicos, compuestos organicos volati-
les, arométicos y contaminantes atmosféricos, tales como el monoxido de carbono (CO), sulfuro
de hidrégeno (H.S), 6xido nitroso (NOXx), diéxido de azufre (SO2), didxido de carbono (CO2),
ozono (Os) y gases organicos como metano (CHa4), propano (CsHs), entre otros. Para la mayoria
de estos gases se han establecido concentraciones criticas desde el punto de vista de la seguridad,
salud y medio ambiente [3]. Dichos gases se consideran nocivos para la salud de los seres huma-
nos y otros seres vivos, causando problemas medioambientales como la lluvia acida, el efecto
invernadero, la destruccion de la capa de ozono y efectos sobre la salud como el cancer o enfer-
medades respiratorias [4].

En lo que respecta a los sensores como dispositivos, su principio de funcionamiento radica en la
medicion del cambio en una propiedad o estado del analito. Para llevar a cabo este proceso, se
emplea un elemento sensor que interactla de manera quimica o fisica con el analito y su entorno
circundante. Esto da lugar a la generacion o interrupcion de una sefial. Posteriormente, se recurre
a un componente de transduccién para convertir una medida fisica o quimica en un parametro
correlacionado, que luego puede ser procesado a través de microprocesadores y convertidores
analogico-digitales para su presentacion en forma de datos de salida [2].

Los sensores gaseosos de dxidos metélicos semiconductores (SMOX, por sus siglas en inglés),
correspondientes a un tipo de sensor quimioresistivo, basan su funcionamiento en la generacién
de una sefial quimica, cuya estimulacién permite realizar la medicion de calidad o cantidad de
analito en cuestion provocando el cambio de resistencia del material ante una adsorcidén gaseosa

2]

Estos materiales han atraido gran atencion dado su bajo costo, la flexibilidad asociada a su pro-
duccidn, su compatibilidad con los sistemas electrénicos, la simplicidad de su uso y la capacidad



de detectar un gran numero de gases toxicos y volatiles en diferentes condiciones. En efecto, los
semiconductores de oxido metalico como el éxido de estafio (SnO.), el dxido de tungsteno
(WOs), el 6xido de indio (In203) y el 6xido de zinc (ZnO) han sido ampliamente empleados en
aplicaciones comerciales [5].

De todos los materiales sensores examinados actualmente, el dioxido de estafio (SnO2) ha recibi-
do atencion cientifica y tecnoldgica durante muchos afios, por lo que tiene parametros y compor-
tamientos bien establecidos y documentados [5], [13], [21], [22].

Dado lo expuesto, el propoésito de esta tesis radica en disefiar y fabricar una camara que habilite el
andlisis del comportamiento resistivo de peliculas nanométricas compuestas por SMOX, tales
como el SnOy, el cual funciona como elemento sensor. Para ello, se requiere la elaboracion de un
disefio, respaldado por simulaciones, seguido de la manufactura tanto de la camara de prueba
como del dispositivo sensor. Este Gltimo consta de una disposicion de electrodos interdigitaliza-
dos donde se aloja el material sensible, ensamblado conjuntamente a un calefactor. Este calefac-
tor se encuentra separado de la capa sensora y de los electrodos por un material dieléctrico. El
disefio permite que las interacciones de deteccidn de gases en la camara se conviertan en sefiales
eléctricas que serdn posteriormente analizadas mediante un software especificamente desarrolla-
do para el sistema. Todo lo anterior tiene como propésito facilitar la continuacion de la investiga-
cién en sensores, lo cual es de suma relevancia.

1.1 Objetivos y organizacion del escrito

1.1.2 Objetivo general

El objetivo general de esta investigacion es el disefio de sensores, lo que contempla elec-
trodos interdigitalizados y calefactores, junto al montaje de una camara que permite estu-
diar el comportamiento resistivo de nanoparticulas de 6xidos semiconductores, como el
oOxido de estafio.

1.1.3 Objetivos especificos (OE)

e OEL: Disefar y simular el comportamiento fluidodindmico dentro de una camara destina-
da a la cuantificacion de la resistividad en materiales sensores de gas mediante el empleo
del entorno de simulacion del programa COMSOL Multiphysics®.

e OE2: Optimizar el disefio y la produccion de electrodos y calefactores, utilizando técnicas
avanzadas como la litografia dptica y pulverizacion catodica.

e OES3: Realizar el ensamblaje integral del sistema experimental, abarcando tanto el sensor
principal como la implementacion de las conexiones necesarias para el manejo de gases
de prueba. Ademas de llevar a cabo la calibracion de los calefactores manufacturados.



1.1.4 Organizacion del documento

El presente documento se divide en cinco secciones. El Capitulo 2 aborda el contexto ge-
neral de los sensores de gas, su relevancia y los criterios que deben cumplir. Ademas, se
profundiza sobre los sensores quimicos basados en semiconductores de 6xidos metélicos
(SMOX), detallando su principio de funcionamiento. También se dedica una subseccion al
dioxido de estafio (SnO-), utilizado como material sensor, con una exposicion detallada de
su mecanismo de deteccion frente a ambientes reductores y oxidantes, a modo de ejempli-
ficar su funcionamiento y comportamiento eléctrico esperado.

En el Capitulo 3 se establecen ecuaciones, supuestos y configuraciones geomeétricas espe-
cificas para simular el flujo de gas en operacién dentro de la cAmara. Se analizan sus ven-
tajas y desventajas para determinar la disposicion y ubicacion optima de los sensores, ga-
rantizando condiciones apropiadas para medir la resistividad.

El Capitulo 4 comprende la descripcion del sistema y una serie de técnicas para fabricar el
sensor, destacando la litografia dptica y la pulverizacion catodica. Ademas, se incluyen
caracterizaciones llevadas a cabo mediante microscopia electronica de barrido (SEM, por
sus siglas en inglés) e interferometria de luz blanca (WLI, por sus siglas en inglés) para
determinar espesor y rugosidad de superficie segun sea el caso.

Luego, el Capitulo 5 aborda el ensamblaje definitivo de todos los componentes que for-
man las partes anteriores: sensores, sistema de gas, elementos computacionales, entre
otros. Esto se complementa con calibraciones finales y esquemas explicativos del monta-
je.

Por ultimo, el Capitulo 6 proporciona conclusiones de las simulaciones, analisis y estu-
dios realizados para el disefio, fabricacién y optimizacion de la camara de medicion.



Capitulo 2: Sensores de gas

2.1 Contaminacion atmosférica e importancia de sensores

La alta tecnologia y la industria avanzada de la actualidad han producido un extraordinario au-
mento del nivel de vida. Sin embargo, esto también ha ido acompafiado de la contaminacion y
deterioro del entorno atmosférico natural, provocando una serie de graves problemas ambientales,
por ejemplo, la liberacion de diversos contaminantes quimicos, procedentes de la industria, los
automoviles y los hogares.

La contaminacion ambiental puede clasificarse en tres categorias: atmosférica, del agua y del
suelo. En particular, la contaminacion atmosférica, junto con la contaminacion del agua, pueden
causar grandes desastres en un corto periodo de tiempo, ya que este tipo de contaminacion puede
difundirse rapidamente en grandes areas [6].

Segun la OMS, la contaminacion atmosférica es un importante factor de riesgo de multiples afec-
ciones, como infecciones respiratorias, cardiopatias y cancer de pulmon. Los efectos de la mala
calidad del aire sobre la salud humana son de gran alcance, y las reacciones individuales a los
contaminantes atmosféricos dependen del tipo de contaminante al que esté expuesta una persona,
el grado de exposicion, estado de salud, entre otros [7].

Entre las especies gaseosas que contribuyen a la contaminacion se consideran gases toxicos,
compuestos organicos volatiles, arométicos y contaminantes atmosféricos, tales como el mondxi-
do de carbono (CO), sulfuro de hidrégeno (H.S), 6xidos nitrosos (NOXx), dioxido de azufre (SO2),
diéxido de carbono (COz), ozono (Os3) y gases orgdnicos como metano (CHa), propano (CsHg),
entre otros. Para la mayoria de estos gases se han establecido concentraciones criticas desde el
punto de vista de la seguridad, salud y medio ambiente [3].

Dichos gases ademas de considerarse nocivos para la salud de los seres humanos y otros seres
vivos causan problemas medioambientales como la lluvia &cida, el efecto invernadero, la destruc-
cion de la capa de ozono [4].

La creciente preocupacion mundial por el deterioro del medio ambiente y los riesgos para la salud
producto de las emisiones de diferentes gases a la atmdsfera, han estimulado un progresivo inte-
rés en los medios de deteccidn y control de sustancias quimicas potencialmente toxicas o nocivas
para el medio ambiente [1]. Cuya finalidad radica en incrementar los efectos conducentes a obte-
ner control de la polucidn y ahorro de energia [8], para lo cual, considerando que los instrumen-
tos convencionales para este fin son lentos, caros y rara vez se utilizan en tiempo real sobre el
terreno; se ha logrado el desarrollo tecnolégico en miniaturizacion e integracion de sistemas, sin
embargo, se requieren sensores cada vez mas sofisticados y capaces de funcionar en condiciones
adversas, que permitan detectar una gama de especies quimicas en rapido crecimiento [1].

En la actualidad, los sensores de gas se utilizan para medir la presencia y/o concentracion de un
gas especifico, por lo que resultan Utiles en casi todas las industrias para la automatizacion vy el
control de procesos, siendo utilizado en sectores de produccion, automdviles, biomedicina, avia-
cion, agricultura, supervision de calidad del aire, estudios medioambientales, entre otros [9], [2].



Adicionalmente, los avances tecnologicos han impulsado el desarrollo de ciudades inteligentes,
definidas como “lugares donde los distintos agentes emplean la tecnologia y los datos para to-
mar mejores decisiones y lograr una mejor calidad de vida” [10]. Esto permite la monitorizacion
de condiciones atmosféricas, emisiones de gases de efecto invernadero y, de manera mas amplia,
el aumento de la eficiencia en diversos aspectos como el medio ambiente, la salud, la gestion
gubernamental, entre otros [1], [2]. Uno de los componentes esenciales de una ciudad inteligente
son los factores tecnoldgicos, que abarcan la infraestructura requerida para transmitir, procesar y
recopilar informacion. En este contexto, resulta fundamental contar con una variedad de sensores,
como camaras, sensores de fuerza, de presion, fotoeléctricos, micréfonos, sensores de gas, entre
otros [11].

Los sensores de gas permiten identificar la presencia y cantidad de diversos gases en el ambiente,
por lo que, considerando que la mayoria de las industrias utilizan o liberan gases en sus procesos,
es crucial desarrollar detectores de alta sensibilidad cuya funcion principal sea proteger a las per-
sonas y su entorno, detectando, identificando y monitoreando gases inflamables, toxicos y de
escape [3], [7]. Por lo tanto, a pesar de que los sensores de calidad del aire no abordan automati-
camente las causas de la contaminacion, si permiten identificar las fuentes y proporcionar la base
para acciones futuras, jugando un rol fundamental en el desarrollo de tecnologias y aplicaciones
digitales que podrian ofrecer a las ciudades informacion relevante [10].

2.2 Sensores de gas

Un sensor es un dispositivo que recibe un estimulo y es capaz de convertir, de forma continua y
reversible, un pardmetro quimico (concentracion de una especie quimica) o fisico (temperatura,
presion, fuerza, etc.) en una sefial, normalmente del tipo eléctrico u dptico [8], [12]. El principio
de operacion de un sensor es medir el cambio de una propiedad o el cambio de un estado del ana-
lito, para ello, se emplea un elemento sensor que interactda quimica o fisicamente con el analito y
su atmosfera circundante, lo que provoca la interrupcion o el inicio de una sefial (receptor). A
continuacion, se utiliza un elemento de transduccién para convertir una medida (fisica 0 quimica)
en un parametro relacionado que puede convertirse posteriormente mediante microprocesadores y
convertidores analogo-digitales para mostrar los datos de salida [2], lo anterior se refleja en la
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lHustracion 1: Principio fundamental de un sensor quimico. Adaptado de [13].

Los esquemas de clasificacion de los sensores van de lo mas sencillo a lo mas complejo, permi-
tiendo que existan diversos criterios de clasificacion, tales como:



e Necesidad de una fuente de energia externa, donde pueden ser de dos tipos: pasivos o ac-
tivos. Un sensor pasivo no necesita ninguna fuente de energia adicional, genera directa-
mente una sefial eléctrica en respuesta a un estimulo externo. Por el contrario, los sensores
activos, requieren una alimentacion externa para su funcionamiento, lo que le permite
cambiar sus propiedades en respuesta a un estimulo externo, las que posteriormente pue-
den convertirse en sefiales eléctricas de salida [12].

e Material del elemento sensor: pudiendo ser de origen inorgénico, organico, conductor,
semiconductor, aislante, sustancias bioldgicas, entre otros.

e Fendmeno de conversion: fisico, quimico o bioldgico.

e Tipo de estimulo, donde las tecnologias de deteccion de gases suelen clasificarse en dos
grupos: métodos basados en la variacion de las propiedades eléctricas y basados en otro
tipo de variacion [9], tal como se muestra en la llustracion 2.
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lustracion 2: Métodos de deteccion de gases. Adaptado de [9].

A su vez, existen diversos sensores con su propio principio de medicion, tales como sensores
electroquimicos, catarometros, resistivos, piezoeléctricos, cataliticos, paramagnéticos, analizado-
res opticos, infrarrojos (IR), de electrolito solido, ultrasénicos, de fotoionizacion (PID), biosenso-
res, entre otros [9], [8].



2.2.2 Requisitos de un sensor

Para poder utilizarse en la practica, un sensor de gas debe cumplir muchos requisitos que depen-
deran de los fines, ubicaciones y condiciones de funcionamiento del dispositivo. Entre estos, los
mas importantes son los relacionados con el rendimiento de deteccion: sensibilidad, selectividad,
velocidad de respuesta; y los relacionados con la fiabilidad: reproducibilidad y estabilidad. Los
que, a su vez, se relacionan con los materiales sensores utilizados, por lo que la seleccion y el
procesamiento de los materiales tienen una importancia clave en la investigacion y el desarrollo
de sensores de gas [14].

e Requisitos relacionados al rendimiento de deteccion:

a. Sensibilidad, definida como capacidad de respuesta a una cantidad de sustancia adsor-
bida sobre el sensor, se refiere al nivel de concentracion volumétrica de los gases ob-
jetivo que puede detectarse o el incremento mas pequefio de concentracion que puede
detectarse en el entorno de deteccion [15], [8], [9].

b. Selectividad, relacionada a la capacidad de identificar un gas especifico de otras sus-
tancias presentes en la mezcla de gases (interferencias) que sean capaces de reaccionar
0 adsorberse sobre el sensor de forma similar [8], [9].

Para la deteccion de un solo tipo de molécula, la selectividad ideal del sensor quimico
es infinita, ya que reacciona solo ante la molécula de interés y la transduce en una se-
fial eléctrica que no contiene ruido fundamental de interferencias ambientales. Sin
embargo, incluso en aplicaciones relativamente "sencillas”, como la deteccion de una
sola molécula, no se suele disponer del sensor quimico ideal. Por lo tanto, la selectivi-
dad suele adaptarse y ajustarse al analito o analitos de interés variando una amplia
gama de parametros, como dopantes, tamarios de grano, catalizadores, filtros externos,
temperatura de funcionamiento y muchos otros factores [15].

c. Tiempo de respuesta, correspondiente al periodo que transcurre desde que la concen-
tracion de gas alcanza un valor especifico hasta que cuando el sensor genera una sefial
de alarma, lo que se relaciona directamente con la velocidad de adsorcion o de reac-
cion [8], [9]. EI mejoramiento de este parametro otorga la caracteristica dinamica al
sensor, siendo un factor decisivo para la monitorizacion en tiempo real [2].

¢ Requisitos relacionados con la fiabilidad:

a. Reproducibilidad, especifica la habilidad del sensor para obtener siempre la misma
respuesta o lectura en aplicaciones repetidas cuando se opera en las mismas condicio-
nes de deteccion. La reproducibilidad es sinénimo de precisién, es decir, a mayor re-
petibilidad menor dispersion de los valores de salida para un valor de la sefial de en-
trada del proceso y, por lo tanto, mayor precision [8].



b. Estabilidad, se refiere a la capacidad del sensor para realizar su funcion sin sufrir nin-
gun cambio ante una serie de condiciones ambientales, en un intervalo de temperatu-
ras y en un tramo de tiempo determinado en presencia de diversas variaciones [15],
[8]. Sin esta propiedad resulta imposible obtener lecturas fiables [16].

Adicionalmente, existen otros factores que juegan un papel importante al momento de elegir un
sensor, tales como su consumo de energia, coste de fabricacion, tamarfio, peso, entre otros.

La tecnologia de deteccion ha sido ampliamente investigada, sin embargo, su estudio sigue sien-
do contingente debido a las variadas aplicaciones y desafios que enfrenta, como la exposicion a
diferentes condiciones adversas, tales como ambientes corrosivos, himedos o altas temperaturas
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2.3 Sensores quimicos

Dentro de las clasificaciones mencionadas, se encuentran los sensores quimicos, definidos por la
Unién Internacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC, por sus siglas en inglés) como "un
dispositivo que transforma la informacion quimica (...) en sefiales analiticamente utiles" [17]. Al
ser dispositivos que responden a estimulos producidos por diversas sustancias o reacciones qui-
micas, suelen emplearse para la identificacion y cuantificacion de especies quimicas. En conse-
cuencia, la selectividad y sensibilidad son las caracteristicas méas significativas en estos sensores,
permitiendo identificar la especie a analizar cuando se encuentra presente en una mezcla gaseosa.

Adicionalmente, los sensores quimicos presentan grandes ventajas en contraposicion con las téc-
nicas analiticas convencionales utilizadas tradicionalmente, como espectrometros, cromatografos,
resonancia magnética nuclear, rayos X e infrarrojos; que precisan instrumentacién compleja, son
equipos costosos, de gran tamafio y requieren de personal calificado. Por lo que se ha fomentado
el desarrollo de sistemas de medicion miniaturizados, de bajo coste, con simplicidad de funcio-
namiento y posibilidad de medir en continuo e “in situ”. En consecuencia, el desarrollo de senso-
res quimicos es una necesidad esencial para los sistemas inteligentes, siendo dispositivos que
representan un area de alta tecnologia en la moderna ciencia aplicada [8], [12].

El principio general en que se basan los sensores quimicos para gases es la interaccion quimica
de las especies de interés con el material activo (sensor), resultando en un cambio de algun para-
metro fisico tal como corriente eléctrica, resistividad, potencial, conductividad, masa, temperatu-
ra, entre otros. Por la medida de la variacién de algunos de estos parametros fisicos puede deter-
minarse la concentracién de las especies quimicas [8].

El proceso de funcionamiento de los sensores quimicos consta principalmente de dos partes: re-
conocimiento, basado en la selectividad detectora del sensor a una especie quimica particular; y
amplificacion, referido al incremento de la sefial a un cierto nivel para poder ser utilizada por la
electronica del tratamiento [8].

Existen diversos métodos de transduccidn, entre ellos los que miden propiedades electroquimicas,
algunos basados en absorcion o emisién de radiacion dptica u otras longitudes de onda electro-
magnéticas, eléctricos, magnéticos, termométricos, entre otros [12], [17].



En lo que respecta a los sensores eléctricos, atingentes al presente documento, han tomado mayor
importancia en los ultimos afios debido a su alta sensibilidad y fiabilidad, su pequefio tamafio y
robustez. El principio de funcionamiento se basa en medir directamente las propiedades eléctricas
de un analito o el efecto del analito en las propiedades eléctricas de otro material, transformando
las sefiales producidas por la interaccion de este.

En este caso son de especial interés los sensores que miden cambios de resistencia en los materia-
les, llamados quimioresistivos, la deteccion puede ser una interaccion reversible, ademas de ser
dispositivos cuya electrénica de apoyo suele tener un disefio sencillo y los productos resultantes
pueden utilizarse a menudo en aplicaciones complejas [12], [16].

2.4 Sensores quimicos basados en semiconductores de Oxi-
do metalico (SMOX)

Para introducir el concepto de SMOX, es importante mencionar la diferencia entre los materiales
metales, semiconductores y aislantes, considerando que sus bandas electronicas determinan las
propiedades eléctricas y Opticas del material [18].

En un metal, la banda de valencia y la banda de conduccién se solapan, por lo que no hay brecha
energética entre éstas (Eg) y la banda de conduccion no esta totalmente ocupada. La energia del
estado electronico de mayor ocupacién (a 0 K) se conoce como energia de Fermi (Ef), todos los
estados por debajo del nivel de Fermi estan ocupados y todos los estados por encima de €l estan
vacios. La energia de vacio (Evac) se define como la diferencia de energia de un material y un
electron a separacion infinita y la diferencia entre Evac y EF se conoce como funcion de trabajo
(d). Para los semiconductores la brecha energética es lo suficientemente pequefia para que los
electrones puedan saltarla bajo algun tipo de excitacion y en el caso de los aislantes ideales, la
brecha energética representa una brecha prohibida donde no existe ningln tipo de contacto entre
la banda de valencia y la de conduccion [18]. Lo anteriormente mencionado se puede apreciar en
la llustracion 3.
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lustracion 3: Energias de Fermi, energias de vacio y funciones de trabajo en un metal, un semiconductor y un aislante.
La presencia y el tamafio de un vacio entre estados electronicos en la energia de Fermi (EF) determina si un material es
un metal, semiconductor o aislante. Eg, brecha de banda; ¢, funcion de trabajo. Adaptado de [18].

Un sensor de gas semiconductor utiliza un material semiconductor como receptor y/o transductor,
los cuales se clasifican en dos grupos: los de éxido y los de no éxido. Estos ultimos no pueden
funcionar como receptores porque estan recubiertos de una capa aislante protectora, pero pueden



proporcionar un transductor. En cambio, los semiconductores de 6xido pueden funcionar a la vez
como receptores y transductores (generalmente en forma de resistencias) gracias a su estabilidad
quimicay fisica en entornos hostiles y/o a temperaturas elevadas [19].

Es por esto, que los semiconductores de dxido metélico (SMOX) destacan por sus propiedades de
transporte de carga electrénica en comparacién con los semiconductores covalentes convenciona-
les [20].

Adicionalmente los recientes avances en la miniaturizacion de los sensores han reducido drasti-
camente el tamafio, los costes de produccion y el consumo de energia, por lo que podrian inte-
grarse en dispositivos méviles y en aplicaciones a gran escala [13].

El éxito de este tipo de dispositivos se basa en su relacion calidad-precio, buen rendimiento, per-
miten una facil utilizacion, cuentan con gran estabilidad y son faciles de integrar en matrices para
tareas analiticas mas ambiciosas [21]. Ademas, este tipo de dispositivo cuenta con alta sensibili-
dad en comparacion con otros sensores de gas, como los electroquimicos o cataliticos, presentan-
do un amplio rango de deteccion incluso a bajas concentraciones, tal como se puede observar en
la llustracion 4 [22].
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llustracion 4: Rango de deteccion de sensores de gas. Adaptado de [22].

Este rango se debe al amplio rango de brecha energética con la que cuentan estos materiales, lo
que les permite exhibir un mejor desempefio, producto de su gran espectro de propiedades elec-
tronicas (desde aislante a semiconductor) [22].

2.4.2 Mecanismo de interaccion del sensor con la fase gaseosa

La interaccion de la fase gaseosa con la superficie del sensor es uno de los procesos fundamenta-
les para comprender el funcionamiento de los dispositivos basados en SMOX. Este proceso esta
fuertemente relacionado con la formacion de adsorbatos, sus reacciones y su efecto sobre la su-
perficie del SMOX. En general, las moléculas pueden adsorberse en una superficie de dos formas
como se muestra en la llustracion 5:
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lustracion 5: Esquema ejemplo de adsorcion fisica (izquierda) y adsorcion quimica (derecha).

e Adsorcién fisica o fisisorcion, producida cuando el adsorbato y la superficie del adsorben-
te interactdan sélo por medio de fuerzas de Van der Waals. EI aumento de temperatura
disminuye considerablemente este tipo de adsorcion [23].

e Adsorcién quimica o quimisorcion, causada cuando las moléculas adsorbidas reaccionan
quimicamente con la superficie, en este caso se forman y rompen enlaces. Este tipo de ad-
sorcion no va mas alla de una monocapa en la superficie [23]. Si una especie quimisorbi-
da forma especies cargadas separadas, el proceso se denomina ionosorcion [13].

Cabe destacar, que por lo general se considera que las caracteristicas intrinsecas del material
permanecen constantes y cualquier influencia de la superficie no se extiende a todo el material,
por lo que se puede suponer que hay dos zonas claramente separadas: una capa de carga espacial
en la superficie y, el grueso que no se ve afectado por la exposicion al gas [21].

El sensor quimioresisitivo SMOX para gases, se basa en la reaccién establecida entre el semicon-
ductor y los gases presentes en la atmdésfera. Estos Gltimos a través de la transferencia de carga
asociada a las reacciones quimicas superficiales, las que se basan en procesos redox reversibles
de los componentes gaseosos del analito, producen una modulacién en la conductividad del semi-
conductor, es decir, determinan el efecto medido por medio de un cambio de resistencia [8], [17],
[21].

A partir de esto, es necesario evaluar dos aspectos: la reaccion superficial que tiene lugar entre el
material y los gases (denominada "funcion receptora™) y la transduccion de ésta en los cambios
correspondientes en la resistencia eléctrica del sensor.

La lectura en este tipo de sensores, suele ser la resistencia de la capa sensible (R) y la sefial del
sensor en estado estacionario (S), definido por la diferencia (S1), relacion (S2) o una combinacion
de ambas (S3) de la lectura del sensor en una condicion de referencia (Ro), por ejemplo, ausencia
del analito, y la presencia de una determinada concentracion de analito (Rgas), representadas por
la Ecuacion 1, Ecuacion 2 y Ecuacion 3 [13], [21].

$1= AR = Ro = Rgas Ecuacion 1

Ro

52:

Ecuacion 2
Rgas
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Para comprender graficamente el comportamiento de estos sensores, es necesario tener en cuenta
los conceptos: tiempo de respuesta, definido en la Seccion 2.2.2, correspondiente a lo que tarda
un sensor en responder desde la concentracion cero o linea base hasta un cambio brusco en la
concentracion del gas objetivo; y tiempo de recuperacion, referido a lo que tarda un sensor cuan-
do se expone a una transicién de gas objetivo a la linea base [22].

En la llustracion 6 es posible observar el aumento de la resistencia a medida que se aplican pul-
sos controlados del gas analito durante un tiempo determinado, adicionalmente se puede determi-
nar el tiempo de respuesta del sensor ante la presencia del gas junto al tiempo de recuperacién
una vez que el pulso es retirado. Cabe mencionar que la resistencia puede verse aumentada o
disminuida dependiendo del gas al cual esté expuesto el material sensor.
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lustracion 6: Respuesta dindmica de un sensor resistivo a un cambio en la concentracion del gas objetivo. Adaptado de
[22].

La transduccidon de los cambios en la superficie del SMOX se basa en cambios de las propiedades
electronicas del SMOX o de su superficie, que influyen en el transporte de carga dentro de la capa
de deteccion vy, por tanto, en la resistencia global medida. En un sensor de gas resistivo tipico
basado en SMOX, que consiste en una capa porosa del material depositada sobre un sustrato ais-
lante con electrodos (de medicion) en la parte delantera y un calentador en la parte trasera (véase
mas adelante en la Seccion 4.1.2). La resistencia medida es la suma de las resistencias de las in-
terfaces grano-moléculas interiores, grano-electrodo y grano-grano, siendo esta Ultima el factor
limitante [13].

2.5 Dioxido de estafio (SnOy)

Actualmente, los semiconductores de mayor relevancia en la deteccidon de gases son los 6xidos
metalicos (SMOX), tales como el 6xido de estafio (SnO>), el 6xido de zinc (ZnO) y el dioxido de
titanio (TiOz). En este estudio, se presenta el SnO> como sensor semiconductor, debido a su nota-
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ble estabilidad, lo que a su vez permite reproducibilidad de los resultados obtenidos [8]. Ademas
de ser uno de los SMOX més ampliamente estudiado y utilizado para sensores de gas [13], [21],
por lo que se expone su comportamiento para futuros estudios con el material.

El dioxido de estafio cristaliza en la estructura tetragonal del rutilo, cuyas medidas y forma se
exponen en la lustracion 7. Corresponde a un semiconductor de banda ancha con un comporta-
miento de tipo intrinseco causado por estados electronicos donantes relacionados con vacantes de
oxigeno. La banda de valencia y la de conduccion estan separadas por una brecha de energia di-
recta de 3,6 eV [13].

A

1
uﬁ‘V

3,186 [A]

-~
“~

4,737 [A]

esn @O

llustracién 7: Estructura del SnO.. Adaptado de [13].

Cabe destacar que tanto las propiedades fisicas como quimicas del SnO2 dependeran principal-
mente de la forma de preparacion, lo que influird directamente en la calidad de la deteccion de
gas a realizar [8].

2.5.2 Mecanismo de deteccidn en dioxido de estafio

El proceso de deteccion para sensores de gas del tipo SMOX es muy complejo e intervienen di-
versos elementos: incluye reacciones superficiales, sus correspondientes transferencias de carga y
la posterior traduccion en variaciones de la resistencia del sensor [21]. Ademas, es importante
tener en cuenta que los SMOX presentan interacciones unicas con algunos tipos de gases, lo que
da lugar a la ionosorcion de éstos [24].

A continuacidn, se presenta un diagrama de la quimisorcion de una molécula de gas sobre un
metal (llustracion 8 a)) e ionosorcion de una molécula de gas sobre un semiconductor como el
SnO: (llustracion 8 b)).
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Metal  Gas adsorbido Gas libre

E3=Eg jupedt

Zo z

lHustracion 8: Quimisorcion débil de una molécula de gas sobre un metal (izquierda) e ionosorcion de una molécula de
gas sobre un semiconductor tipo n (derecha). Adaptado de [22].

A medida que una molécula de gas se aproxima a la superficie, los estados electronicos
inicialmente estrechos se ensanchan y disminuyen en energia por interaccion con los esta-
dos electronicos del sélido (E1 y E2 en la Ilustracion 8 a)). Sin embargo, si no existe la
banda energética correspondiente en el solido, los estados electronicos de la molécula de
gas no cambian (E3 en la llustracién 8 a)). La ocupacion de los orbitales adsorbidos am-
pliados depende de su posicién con respecto al nivel de Fermi del sélido, es decir, los or-
bitales adsorbidos estan llenos, parcialmente llenos o no llenos (véase la llustracion 8 a)).
Estos nuevos estados electronicos superficiales actian como estados aceptores (por debajo
del nivel de Fermi) o estados donantes (por encima del nivel de Fermi). En el caso de los
metales, debido al apantallamiento de la alta densidad de portadores de carga libre, el
efecto sobre las bandas de energia es pequefio y, por tanto, despreciable. Sin embargo, en
el caso de un semiconductor la situacién es diferente. La presencia de un estado superfi-
cial ya sea aceptor o donante, provoca una transferencia de electrones del sélido al adsor-
bato. La parte llustracion 8 b) muestra la adsorcion de un gas, por ejemplo, Oz, que crea
un estado aceptor superficial Easuf. El adsorbato esta cargado negativamente, mientras
que en el solido se forma una capa de carga espacial agotada de electrones, es decir, posi-
tiva. La formacion de esta capa de agotamiento hace que las bandas de energia de la su-
perficie se curven hacia arriba con respecto al nivel de Fermi. La curvatura de banda in-
ducida por la capa de agotamiento tiene un impacto en las propiedades del sélido, como
por ejemplo la funcién de trabajo. En el caso de un estado donante se observa el efecto
contrario, es decir, una flexion de banda hacia abajo y la formacion de una capa de acu-
mulacién [13].

Para los sensores de gas de tipo resistivo, un conjunto poroso de particulas finas
semiconductores de oxido debe funcionar como receptor y
transductor. Actualmente, es aceptado asumir que los granos actian como receptores de los gases
mientras que los contactos entre ellos actian como transductores, que transforman
la recepcidn del gas en un cambio en la resistencia del dispositivo [19]. Lo anterior ocurre en un
montaje como el que muestra la lustracion 9.
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llustracion 9: Montaje de referencia para medicion de resistividad.
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2.5.3 Sn0O;, y oxigeno (O2) — ambiente oxidante

Dentro del funcionamiento general de un sensor de gas, la etapa principal consiste en la interac-
cion electrénica entre el material del sensor y el gas objetivo.

Para comenzar las mediciones, primero se estabiliza la resistencia del material sensor con aire
sintético, por lo que existen reacciones superficiales entre el material y el oxigeno que permiten
definir las especies iniciales que estaran presentes superficialmente para la posterior interaccion
con el gas de interés. Lo anterior, debido a sus resultados exitosos y bien documentados, ademas
del amplio rango de temperaturas de funcionamiento de los productos de reaccion posteriormente
mencionados, los cuales se pueden encontrar desde 25 a 500 °C, como muestra la lustracién 10.

Nivel de
concentracion
Alta
Superdxide ]
Peroxido No reportado
Oxigeno reticular
T | T T T T T T T T Baja
100 200 300 400 500 _
Temperatura [°C] Ninguna

lustracion 10: Nivel de concentracion de especies superficiales observadas en el SnO2 en reaccion con Oz a distintas
temperaturas. Adaptado de [22].

Luego, la presencia adicional de gases que reaccionan con el oxigeno preadsorbido, o directa-
mente con el 6xido, determinan los cambios relativos de la resistencia del sensor (sefiales del
sensor) [21]. El anélisis del desempefio del SnO- frente a la presencia de O resulta relevante para
comprender su respuesta en entornos con caracter oxidante.

Cabe sefialar que, para el SnO., cuyas condiciones de funcionamiento tipicas suelen ser con la
capa de deteccién calentada a 300°C y bajas concentraciones de gas de prueba [ppm] en aire se-
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co, se asume que el adsorbato superficial dominante y responsable de la flexion de banda superfi-
cial, es el oxigeno ionosorbido. En consecuencia, se considera que las especies moleculares y
atémicas superficiales de oxigeno del SnO2 son esenciales para sus propiedades cataliticas, sien-
do ampliamente discutidas durante los Gltimos afios y consensuando en considerar todas las espe-
cies como intermediarias de la transformacion de oxigeno atmosférico en oxigeno de red, repre-
sentado en la Reaccidn 1, a través del mecanismo de reaccion descrito en las Reacciones 2,3,4,5y
6 [13].

Ademas, se asume que sélo se produce la transferencia de un electrén por paso de reaccion y que
solo ocurre la formacion de especies de oxigeno neutras, mono y doblemente cargadas negativa-
mente. Los pasos de reaccion se simplifican despreciando el papel de los sitios superficiales y las
vacantes de oxigeno [13].

La reaccién general de oxigeno atmosférico (O2) a oxigeno de red (Oo) se expresa como:

%Oz,gas +Vi%2+2e” 50, Reaccion 1

Luego, el mecanismo de reaccidn propuesto por [13] es el siguiente:

02,gas = 02,a4s Reaccion 2
02,ads +e SOZ_,adg Reaccion 3
0Zaas + € 507545 Reaccion 4
07245 5 2 Ogys Reaccion 5

Finalmente, y mediante la abstraccion de electrones adicionales, el oxigeno atdmico se asentara
como oxigeno reticular en la capa superficial del 6xido metalico de acuerdo con la Reaccion 6, lo
gue permite las posteriores interacciones con los gases de prueba.

Ogas + €~ 5 03245 500 Reaccion 6
donde:
Opgas  : OXigeno atmosférico
Vi : vacantes de oxigeno superficial
Oo : oxigeno de red
O34as:  :superoxido adsorbido
07245 peroxido adsorbido

Lo anteriormente descrito también se observa en la llustracion 11, mientras que en la llustracion
11 a) se resume que a través de la existencia de vacancias de oxigeno y la presencia de electrones
en el material, es posible la transformacion de oxigeno atmosférico a oxigeno de red. La llustra-
cion 11 b) representa la funcién transductora del contacto entre granos, pudiendo observar altas
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barreras energéticas de potencial entre estos, lo que se traduce en mayor resistencia del sensor
ante un ambiente de tipo oxidante.

0,
a- 0% a
a) o) 0 .
Qk o€ 0
e- >
b) L
JOeR R T
Ep[rmmmemmerme e

llustracion 11: a) quimica superficial simplificada, en naranja: region no afectada de los granos y en amarillo: capa em-
pobrecida de electrones, b) barreras de potencial que limitan el transporte de carga entre granos [22].

En consideracion de lo anterior, el mecanismo de conduccion del SnO2 en una atmdsfera con
presencia de oxigeno, esta determinado por la formacién de una “capa de agotamiento” en la su-
perficie de los granos [21]. Ademas, es posible observar los resultados de las transferencias de
cargas ocurridas a través de un aumento progresivo de la resistencia a medida que aumenta la

concentracion del gas, como se muestra en la llustracion 12.

[ T v T T T T ™
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% 8 9 ™ Y 5
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e \& 100K
o
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lustracion 12: Cambios en la resistencia eléctrica de un sensor SnO2 operado a 300°C con aumento progresivo en la
concentracion de oxigeno (100,300,500,1000,2000 y 2500 ppm). Adaptado de [21].
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2.5.4 SnO, y monoxido de carbono (CO) — ambiente reductor

Para el caso del monoxido de carbono (CO), especie reductora, se han reportado diversas reac-
ciones superficiales basadas en la formacion de carbonatos y carboxilatos [13], principalmente en
el rango de temperaturas entre los 200 y 400 °C, tal como se aprecia en la llustracién 13.

Nivel de
concentracion [°C]

high

Carbonilos
Carbonatos
! I ! 1 ! ] ! | ! |
100 200 300 400 500 —
Temperatura [°C]

lustracion 13: Nivel de concentracion de especies superficiales observadas en el SnO2 en reaccion con CO a distintas
temperaturas. Adaptado de [22].

Las reacciones mencionadas se han resumido en la reaccion genérica que se presenta a continua-
cion, donde la interaccion del CO con los oxigenos moleculares adsorbidos, ionosorbidos y reti-
culares presentes en la superficie del SnO2, producen dioxido de carbono (CO2) gaseoso y nuevas
vacancias de oxigeno superficial [21], también representado en la llustracién 14 a).

COyas + 05 aqs + h* 5 €Oy gas + Vo2 Reaccion 7
donde:
COyqs  : monodxido de carbono gaseoso.

Vi : vacantes de oxigeno superficial.

2adas . Oxigeno molecular adsorbido.
C0;,4qs : diOXido de carbono gaseoso.

h* - orificios de banda de valencia

En lo que respecta al comportamiento eléctrico del SnO; ante la presencia de CO, existen regis-
tros que demuestran un incremento en la conductividad del material. Las reacciones entre el CO y
las cargas negativas del oxigeno mencionadas provocan una disminucion en la barrera energética
entre los granos del material, lo que facilita el flujo de electrones y, por ende, reduce la resisten-
cia en el sensor. Lo que observa en la llustracion 14b) e llustracion 15, donde se nota claramente
gue a medida la concentracién de CO aumenta, la resistencia disminuye de manera progresiva.
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llustracion 14: a) quimica superficial simplificada, en naranja: region no afectada de los granos y en amarillo: capa em-
pobrecida de electrones, b) barreras de potencial que disminuidas que limitan en menor cantidad el transporte de carga
entre granos [22].
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lustracion 15: Cambios de resistencia eléctrica de un sensor de SnO2 operado a 300 [°C] durante la exposicion a cuatro
pulsos de CO (10, 30, 70 y 100 ppm). Adaptado de [21].
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Capitulo 3: Disefio de sistema de medicion

En el presente capitulo se propone una geometria especifica para el sistema de medicion, junto
con diversos modelos aplicables a ella. Estos modelos son obtenidos mediante simulaciones
computacionales realizadas en el programa COMSOL Multiphysics®.

El objetivo es estudiar el comportamiento fluidodindmico del gas utilizado en el sistema de medi-
cion, para determinar la configuracion que asegure homogeneidad y estabilidad de condiciones en
la zona donde se ubicara el sensor. Esto es esencial para garantizar la precision, confiabilidad y
reproducibilidad de las mediciones, lo cual proporciona una base solida para el disefio del sistema
de medicidon de los sensores de gas garantizando un escenario reproducible para realizar las me-
diciones de manera consistente.

3.1 Dinamica de fluidos computacional

La dindmica de fluidos computacional (CFD, por sus siglas en inglés) forma parte de un nimero
cada vez mayor de procesos de desarrollo, y es un campo bien establecido en muchas disciplinas
de la ingenieria: mecénica, quimica, civil, aerondutica y también en &mbitos especializadas, como
la ingenieria biomédica. A menudo, el flujo en si no es el objetivo principal de una simulacion.
En su lugar, lo que se busca es evaluar cbmo afecta a otros parametros del proceso y de la aplica-
cién, por lo que se requiere una descripcién que combine varios campos de la fisica para producir
modelos precisos de aplicaciones del mundo real en las que interviene la dindmica de fluidos
[25].

Cabe destacar que a pesar de que los modelos tridimensionales son indispensables para la optimi-
zacion y disefio detallado, el gasto computacional crece con el aumento de la dimension de mode-
lamiento, por lo que considerar un modelo bidimensional se estima una aproximacion suficiente
para brindar informacion que permita una evaluacion preliminar del sistema [26].

COMSOL Multiphysics® es una plataforma de software de simulacion, resolucion y andlisis de
elementos finitos disefiada para diversas aplicaciones en fisica e ingenieria. Es especialmente
efectivo en el estudio de fendmenos acoplados y multifisicos, ademas de proporcionar interfaces
de usuario convencionales basadas en la fisica, permitiendo el anélisis de sistemas que involucran
ecuaciones diferenciales parciales (PDE) acopladas [25].

Este programa utiliza investigaciones recientes para simular el flujo de fluidos e incluye solvers
(solucionadores) y mallas optimizadas y con métodos de estabilizacion incorporados.

Dicho esto, y considerando que el objetivo de simulacion es evaluar el comportamiento del flujo
de gas a través de los elementos del sensor, se procede a definir y describir los distintos modelos
de turbulencia aplicables.
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3.1.2 Modelos de turbulencia

Segun Hinze (1975) "EI movimiento turbulento de fluidos es una condicion de flujo irregular en
la que las distintas magnitudes muestran una variacion aleatoria con el tiempo y las coordena-
das espaciales, de modo que pueden distinguirse valores medios estadisticamente distintos” [27].
Considerando lo anterior, se puede decir que “la turbulencia es un fenéomeno deterministico, y
que la aparente aleatoriedad de los movimientos turbulentos responde a la compleja evolucion
de estos debido a los efectos no lineales. Si bien esta complejidad impide obtener soluciones ana-
liticas, no es un obstaculo para intentar obtener soluciones numeéricas de dichas ecuaciones y
por tanto simulaciones numéricas del flujo” (Usera, 2001) [28].

La propension de un flujo isotérmico a ser turbulento se mide por el numero de Reynolds, que
para una tuberia se expresa como la Ecuacion 4. En este sentido, los flujos con nimeros de Rey-
nolds elevados (Re > 4000) tienden a volverse turbulentos, concentrando la mayoria de las apli-
caciones de ingenieria a esta categoria de flujos [27].

_Di-v-p
U

Re Ecuacion 4
donde:

D; = Didmetro interno [m]

v = velocidad lineal [m/s]

p = densidad [kg/m?®]

u = viscosidad dindmica [kg/m - s]

A continuacion, la lustracion 16 presenta la clasificacion de los distintos modelos de turbulencia
en funcion de su coste computacional [29]:

SIMULACION
NUMERICA

DIRECTA A

(DNS)

Simulacion de
grandes vortices
(LES)

Navier-Stokes con
Reynolds promedio
(RANS) COMPLEJIDAD
Modelos de
viscosidad de
vortices no lineal
2 ecuaciones
MODELOS DE
1 ecuacioén
VORTICIDAD
VISCOSA longitud mixta
constante

lustracion 16: Clasificacion de los distintos modelos de turbulencia en funcidn de su coste computacional. Adaptado de
[29].
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En primera instancia, es necesario sefialar que la Simulacion Numérica Directa (DNS, por sus
siglas en inglés), no es realmente un modelo de turbulencia, puesto que se refiere a la solucién
completa de las ecuaciones, lo cual es posible solo en un limitado nimero de casos y es compu-
tacionalmente muy demandante.

Dada esta limitacion, se describen dos métodos alternativos que pueden ser empleados para trans-
formar las ecuaciones de Navier-Stokes de tal forma que las fluctuaciones para escalas pequefias
no tengan que ser simuladas directamente. No se describiran en detalle el resto de los métodos
puesto que no son atingentes al modelo requerido.

La simulacion de grandes vortices (LES, por sus siglas en inglés) por su parte proporciona un
nuevo enfoque, en el cual pretende simular nicamente las escalas de la turbulencia transiente
mayores a una determinada cota, impuesta por un filtro, el cual representa una manipulacion de
las ecuaciones exactas de Navier-Stokes, donde solo se remueven los vortices menores a una cota
impuesta. La simulacién obtiene como resultado ecuaciones que describen el flujo en las escalas
de movimiento mas grandes, y requieren solamente el modelado de las escalas inferiores a la cota
asignada. Este enfoque requiere una gran cantidad de recursos computacionales para resolver los
vortices, sin embargo, buscan reducir el costo computacional asociado a la DNS [28], [30].

La siguiente clase de métodos se basa en las ecuaciones de Navier Stokes promediadas por el
procedimiento de Reynolds (RANS, por sus siglas en inglés), el que consiste en descomponer el
campo de las variables de interés (velocidad, presion, etc.) en un valor medio y otro fluctuante,
obteniendo ecuaciones de transportes solo para las cantidades medias del flujo, siendo modeladas
todas las escalas de la turbulencia. De forma que las ecuaciones originales de Navier-Stokes se
reformulan en funcion de las variables promedio obteniendo un nuevo grupo de ecuaciones
(RANS), razon por la cual el sistema de ecuaciones obtenidas no constituye un sistema determi-
nado, contiene menos ecuaciones que incdgnitas. Por tanto, deben introducirse hipotesis de clau-
sura para desarrollar ecuaciones adicionales que completen el sistema. Esto da origen a los cono-
cidos modelos de turbulencia k-, RSM, entre otros [28], [30], [31].

Cabe mencionar que el modelo RANS no contiene derivada temporal por definicion, luego repre-
senta una disminucion importante de los recursos computacionales requeridos, debido a que las
ecuaciones que gobiernan el flujo no contendran derivadas temporales [30].

En consideracion de lo anterior, el modelo de turbulencia RANS sera el que se utilizara para el
estudio de flujo dentro del dispositivo de medicion realizado, dado que el estudio pretende eva-
luar el estado estacionario de este mismo. Ademas, corresponde a una simulacion preliminar, por
lo que no se tienen datos de elementos de la malla para definir cotas especificas como son reque-
ridas en el caso del modelo LES, sumado a los altos costos computacionales que requeriria.

3.1.3 Modelos de turbulencia RANS

El modelo RANS corresponde al modelo mas utilizado en aplicaciones de flujo industrial [25].
Como ya se menciond, este modelo se basa en aproximaciones promediadas de Reynolds de la
turbulencia, por lo que, a partir de este concepto, se pueden deducir las ecuaciones de Navier-
Stokes aplicando el concepto de descomposicion de Reynolds de las variables involucradas. Esta
descomposicion corresponde a denotar las variables instantaneas como una componente prome-
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dio y una componente fluctuante, lo que para un escalar ¢ se representa de la siguiente forma
[25], [30], [28]:

d=0¢+9¢ Ecuacion 5

donde ¢ y ¢’ representan la parte promedio y fluctuante respectivamente. Luego las variables de
interés como lo son velocidad (V) y presion (p) se expresan como:

Vi=V+V/

Ecuacién 6

! -,
Ecuacion 7

p=p+tp
donde los promedios de p y v estan definidos como promedios generados por un gran numero de
realizaciones del flujo, dada su naturaleza estacionaria.

3.2 Metodologia

En esta seccion se exponen las consideraciones matematicas, descripciones y supuestos generales
de los diferentes procesos implicados en la simulaciéon mediante el método de turbulencia RANS,
previamente descrito. Teniendo en cuenta que se desea determinar la configuracién idonea, en
cuanto a dimensiones y caracteristicas del sistema, para establecer la ubicacion con mejores con-
diciones para disponer la seccion activa del sensor.

En consideracion de lo anterior, inicialmente, se expone la descripcion fisica y los supuestos ge-
nerales aplicados al sistema como punto de partida. Posteriormente, se presentan las ecuaciones
empleadas y se llevan a cabo las simulaciones del dispositivo en distintos escenarios utilizando el
software COMSOL Multiphysics®, basandose en esquemas previamente realizados en la plata-
forma AutoCAD®.

3.2.2 Descripcion fisica y supuestos generales

La configuracién fisica por simular se muestra en la llustracion 17. En dicha imagen se identifi-
can cinco zonas distintas:

e Zona A: se refiere a la tuberia hueca que conecta la conexion electrénica utilizada para la
lectura de datos con la entrada de aire proveniente de la linea de flujémetros.

e Zona B: es la regién de transicion hueca por la cual el aire se desplaza desde la tuberia de
menor diametro hacia el tubo principal.

e Zona C: consiste en una placa sélida con perforaciones que permiten el flujo de aire hacia
la seccion principal donde se ubican los sensores.

e Zona D: es la seccion principal, una region hueca donde se lleva a cabo el analisis del
comportamiento resistivo de los sensores.

e Zona E: corresponde a una cubierta sélida que incluye una tuberia de salida de aire.
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e Zona F: representa la tuberia de escape del sistema por donde el aire es evacuado de la
camara.

—— ZonaF

— ZonaE

—— ZonaD

—— ZonaC

——» ZonaB

Zona A

L

llustracién 17: Situacion fisica a modelar: camara de gas.

Se establecen los siguientes supuestos para el modelamiento de la fluidodindmica en la camara de
gas:

e Fluido newtoniano [32].

e Gas se comporta segun la ley de gases ideales, considerando que es aire sintético com-
puesto por oxigeno y nitroégeno [33].

e EIl término de fuerza de gravedad es despreciable para el gas modelado [34].

e El sistema se encuentra en estado estacionario.

e Dado que la salida del sistema se encuentra abierta a la atmosfera, la presion de salida se-
ra igual a la presién atmosférica.

Ademaés, cabe mencionar que la geometria y dimensiones de las zonas A, B, E y F no se modifi-
caran en este estudio.

Escenarios a simular

Los escenarios a simular incluyen cambios en la cantidad y tamafio de perforaciones en la Zona C
y en la altura de la Zona D. El objetivo es encontrar la estructura 6ptima en la cual las lineas de
flujo aseguren condiciones de estabilidad en cuanto a presion y velocidad, en el sector donde se
encontrara el material de estudio. Por lo que se deben realizar simulaciones separadas para cada
escenario, y posteriormente analizar los resultados para determinar la configuracion que cumpla
con el objetivo deseado.

Los diferentes escenarios que se consideraran se describen a continuacion:
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e Escenario 1: Configuracion inicial
Cantidad de perforaciones en la Zona C: 1
Tamario de perforacion (diametro): 10 [mm]
Altura de la Zona D: 10 [cm]

e Escenario 2: Aumento de perforaciones y reduccion de tamafio de estas en la Zona C
Cantidad de perforaciones en la Zona C: 3 (correspondiente a un corte longitudinal de
una configuracion con 5 agujeros)

Tamario de perforaciones (diametro): 5 [mm]
Altura de la Zona D: 10 [cm]

e Escenario 3: Aumento de perforaciones y reduccion de tamafio de estas en la Zona C
Cantidad de perforaciones en la Zona C: 21 (correspondiente a un corte longitudinal de
una placa prototipo para conexiones electrénicas con 316 agujeros)

Tamarfio de perforaciones (didmetro): 25 [um]
Altura de la Zona D: 10 [cm]

Una vez se haya seleccionado la cantidad de perforaciones que mejor se ajuste al objetivo desea-
do, se procederé a utilizar dicho valor para simular las variaciones en la altura de la Zona D.

En este punto es importante tener en cuenta que el espacio utilizado por los sensores es de 4 [cm]
de altura, donde la seccion activa del sensor se encuentra entre los 16 y 17 cm de altura de la con-
figuracion general, en un espacio delimitado dentro de la Zona D y sobre la Zona C. Luego, el
sector de interés corresponde a un cilindro de 1 cm de altura y 6 cm de didmetro, cuya ubicacién
se muestra en la llustracién 18.

Zona de estudio ﬂ 2tenl

llustracion 18: Ubicacion y tamaiio de “sector de interés”.

Los escenarios para las modificaciones de altura se definen a continuacion:
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e Escenario 4: Disminucion de la altura de la Zona D
Altura de la Zona D: 8 [cm] (disminucion de -20%)

e Escenario 5: Aumento de la altura de la Zona D
Altura de la Zona D: 12 [cm] (aumento de +20%)

Considerando que los escenarios analizados se centran exclusivamente en las modificaciones de
la zona C y D, a continuacion, se exponen las medidas correspondientes para las demés zonas
cuyas dimensiones no son modificables en la configuracion.

Tabla 1: Medidas de zonas A, B, E, F Y C.

Zona Figura Diametro Largo
A Cilindro hueco 4 [cm] 11 [cm]
B Cilindro hueco 6 [cm] 2 [cm]
E Cubierta solida 6 [cm] 2 [cm]
F Cilindro hueco 0,64 [cm] 1 [cm]
C Cubierta sdélida con | 6 [cm] 0,32 [mm]

perforaciones

Una vez determinado lo anterior, se establecié la cantidad de sensores que se podrian probar en
simultaneo considerando la asimetria del sistema.

3.2.3 Ecuaciones, condiciones de borde y pardmetros

A continuacidn, se definen las ecuaciones, condiciones de borde y pardmetros utilizados en la
simulacion, elementos que desempefian un papel crucial en la formulacion y resolucién del sis-
tema en estudio (revisar Anexo A.1 para mayor detalle del desarrollo de las ecuaciones).

Ecuacién de Conservacion de masa

La ecuacién de conservacion de masa, también conocida como ecuacion de continuidad, se puede
expresar de la siguiente manera:
dp -
—+V-(pV)=0 Ecuacion 8
-+ V- (pV)
donde:

p =densidad [kg/m3]
V = vector de velocidad [m/s]

Esta ecuacion representa la forma general de la conservacion de masa y es valida tanto para flui-
dos incompresibles como compresibles.
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Ecuacién de Balance de cantidad de momentum

El balance de la cantidad de movimiento en un sistema inercial (no acelerado) esta descrito por la
Ecuacion 9:

d — - — =
E(pV)+V-(pVV)=—Vp+V-(?)+ pg+ F Ecuacion 9

donde:
p = presion estatica
T  =tensor de esfuerzos
pg = fuerza gravitacional del cuerpo

T =fuerzas externas al cuerpo

Condiciones de borde

En el planteamiento y simulacion del sistema se definen condiciones de contorno y condiciones
de flujo.

Condiciones de contorno

Tabla 2: Condiciones de contorno para simulacion.
Condicion Parametro y valor asociado

No deslizamiento

Uparedes,externas = 0

Uparedes,internas = 0

Condiciones de flujo

Tabla 3: Condiciones de flujo para simulacién.

Ubicacion Condicién de flujo
z=0 Vg entrada = 13,259 [m/s]
z=H Pz salida = 1 [atm]
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Parametros

Ademas, es necesario saber el valor de los parametros asociados al flujo que se desea modelar.

Propiedades del aire

En la Tabla 4 se muestran las propiedades del aire (a 25°C) que son relevantes para los calculos y la
posterior simulacion.

Tabla 4: Propiedades del aire a 25°C.

Propiedad Valor Referencia
Densidad (P) 1,184 [kg/m3] [35]
Viscosidad dinamica  (ug) | 1,849-107°> [kg/m - s] [35]
Velocidad del sonido (s) 346,06 [m/s] [36]
en el aire

NuUmeros adimensionales

Tabla 5: Nameros adimensionales.

NUmero Ecuacion
Reynolds (Re) Re= - D-wv, Ecuacion 4
Ha
Uy; Ecuacion 10
Mach (Ma) Ma = lineal
S
con:
D = diametro
Viinear = Velocidad lineal del objeto en movimiento
S = velocidad del sonido en el aire

3.2.4 Simulacion en COMSOL Multhiphysics®

En la siguiente seccion, se presenta el paquete de datos utilizado en el programa COMSOL Multi-
physics® para llevar a cabo la simulacion, junto con la identificacion de las configuraciones y
sectores estudiados para su posterior comparacion. Ademas de descripcion y eleccion del mallado
empleado.

Paquete de datos: Fluid-Flow (Flujo de fluidos)

Este grupo engloba interfaces relacionadas con la fisica del flujo de fluidos, como el flujo laminar
de una sola fase, el flujo multifasico y el flujo turbulento [25]. Ademas, se divide en subgrupos,
uno de los cuales es el flujo monofasico, relevante para el caso que se esta estudiando. Para de-
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terminar si el flujo es laminar o turbulento, es necesario calcular los valores del nimero de Rey-
nolds y del nimero de Mach.

Configuraciones y secciones estudiadas

En el estudio se lleva a cabo un anélisis de secciones en tres dimensiones (3D) y en dos dimen-
siones (2D) del sistema fluidodindmico en estudio.

Inicialmente, se analiza el comportamiento del flujo en un volumen tridimensional del sistema,
para proporcionar una vision general de la distribucion de velocidades y en diferentes areas del
sistema. Para luego centrarse en la seccion mas critica respecto a estabilidad de condiciones, rea-
lizando una evaluacidon de esta en dos dimensiones, tanto de forma general como estudiando dife-
rentes sectores longitudinales de interés, permitiendo obtener una evaluacion detallada y precisa
que permita comprender como la velocidad y presion varian en el sistema en funcién de la posi-
cion.

Mallado

En cuanto al proceso de mallado, se refiere a una técnica de discretizacion del espacio de estudio.
En otras palabras, implica dividir el dominio continuo en partes mas pequefias con el objetivo de
asignar valores especificos a cada variable en cada seccion e iterar estos valores hasta encontrar
una solucion al problema planteado. Es importante destacar que la definicion del mallado depen-
dera del escenario especifico que se esté modelando.

Para este caso en particular, se tomo la decision de emplear una malla de tamafio “grueso” para
los modelos en tres dimensiones (escenario 1), mientras que para los modelos en dos dimensiones
se selecciond una malla fina (escenario 1) y normal (escenarios 2, 3, 4 y 5). La razdn que sustenta
esta eleccion se encuentra intrinsecamente ligada al costo computacional inherente a cada tipo de
modelo. Dicha consideracion asegura un resultado suficientemente representativo utilizando los
recursos computacionales disponibles, permitiendo asi una ejecucion precisa del anélisis flui-
dodindmico del sistema.

3.3 Resultados y Discusiones

La siguiente seccion se centra en la presentacién y discusion de los resultados obtenidos a través
de la simulacion y anélisis fluidodindmico de los cinco escenarios presentados anteriormente.

Se exponen en detalle los patrones de flujo, velocidades y presiones resultantes de las diferentes
configuraciones estudiadas y se analizan las implicancias practicas de estos hallazgos, con el ob-
jetivo de evaluar como influyen los cambios realizados en cada escenario sobre el comportamien-
to fluidodinamico del sistema analizado.

Adicionalmente se comparan las tendencias y comportamientos observados en relacion con las
modificaciones empleadas, proporcionando informacion clave para el disefio y optimizacion del
objeto en estudio.
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Los resultados y discusiones obtenidos brindan una base para la comprension del comportamien-
to de flujo dentro del sistema, lo que permite generar mejoras en futuros disefios y estudios del
prototipo.

3.3.2 Simulacion de configuracion inicial (Escenario 1)

Considerando toda la informacién mencionada en la Seccion 3.2, se presentan los resultados ob-
tenidos para la configuracion inicial utilizada.

En primer lugar, se procedié a calcular el nimero de Mach y Reynolds inicial, considerando la
Ecuacion 4 y Ecuacion 10, para definir las condiciones del flujo a modelar, las que se
mantienen constantes para todos los escenarios simulados.

Calculo nimero de Mach

Teniendo en cuenta que la entrada de aire se inicia por la zona A, con un diametro de 4 cm y una
3

velocidad de flujo de 100 sccm o [%] se calcula la velocidad lineal de entrada al sistema para

luego calcular el nimero de Mach asociado.

e Velocidad lineal de entrada

cm3l 1

Uz = Uyolumétrica " =~ 2 — 100 l ) 1257 - 10_4‘[sz]

" Tentrada min

v, = 79554,49 [%] = 13,259 [%]

e NuUmero de Mach

eV 13,259 [%]

S 346,06 =] ~ 0,038

Por lo que, segun [34] se comprueba que el flujo de entrada al sistema puede considerarse incom-
presible a inicio dado que Ma<<0,3. Teniendo en cuenta que esta condicién cambia una vez que
el aire avanza a través de la configuracion.

Calculo numero de Reynolds
Adicionalmente, es necesario calcular el nimero de Reynolds para determinar el régimen del
flujo en estudio, utilizando lo anteriormente calculado junto a los valores de la Tabla 4.

kg m
oDy, U184 [ﬁ] £0,04 [m] - 13,259 [

Re = 34.127,51

Ug 1,849 - 105 [k_g
m-S
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Resultado que segun [37] corresponde al régimen turbulento (Re >>4000).

Una vez determinados los pardmetros asociados al flujo en cuestién, se procede a realizar los
esquemas elaborados en AutoCAD® para la configuracion tridimensional y bidimensional del
escenario en estudio, asi como los resultados de la implementacion de estas en el programa
COMSOL Multiphysics®.

Cabe mencionar que los resultados presentados en las siguientes secciones son el resultado de la
construccion de modelos matematicos basados en el modelo de turbulencia RANS, la definicion
de propiedades fisicas y la aplicacion de condiciones de frontera, anteriormente descritas y ade-
cuadas para cada caso.

Configuracion en 3D

Con el objetivo de identificar la zona critica en la simulacion, es decir, aquella que experimenta
los mayores inconvenientes en términos de estabilidad de velocidad y presion, se tomo la deci-
sion de comenzar con un esquema tridimensional. Esta representacion permitid realizar cortes
transversales y longitudinales de la figura, que permitieron un analisis mas detallado de la situa-
cion simulada.

La llustracion A-1 a) presente en el Anexo A.2 muestra la configuracion y medidas del Escenario
1 en una perspectiva tridimensional, la cual posteriormente fue importada al programa COMSOL
Multiphysics® para su simulacion.

La llustracién 19, llustracion 20 e lHustracion 21 muestran los resultados de la magnitud de velo-
cidad en la simulacion, ofreciendo una visualizacion gréafica tanto general como de los cortes
transversales y longitudinales de la configuracion.

. . ) o Magnitud de velocidad en transversales [m/s], Escenario 1- 3D o Magnitud de velocidad en longitudinales [m/s], Escenario 1- 3D o
Magnitud de velocidad [m/s], Escenario 1- 3D
| e
= 700 cm
)
i 20
600 10?
20
20 B 102
500 |
' I 15
15 | 10*
400 15 ] { i i
I ; o
em 300 cm D T 1 10
10 10 10* 10°
200
2 5
5 T
| 100 10
z
z 0 10°
= L v-I_, x = o o
2 0 2 X cm 2 5 =
m 2 0 2
Ilustracion 19: Magnitud de veloci- lustracion 20: Magnitud de veloci- lustracion 21: Magnitud de velocidad
dad [m/s], Escenario 1 tridimensio- dad [m/s], Escenario 1 tridimensio- [m/s], Escenario 1 tridimensional, cortes
nal, paredes externas del sistema. nal, cortes transversales del sistema. longitudinales del sistema.
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Al analizar los resultados obtenidos, se concluye que la region que plantea mayores desafios para
alcanzar el objetivo deseado se encuentra en el centro del cilindro, especificamente en la ubica-
cién del agujero (localizado en la zona C) que permite el paso del aire entre las zonas B y D. Por
lo que se procede a realizar un acercamiento y estudio de los vectores de campo de velocidad de
ese sector, el cual se expone en la llustracion 22.

Lineas de flujo y magnitud de velocidad en corte central [m/s], Escenario 1- 3D
cm

10°

10°

15

lHustracion 22: Lineas de flujo y magnitud de velocidad [m/s], Escenario 1 tridimensional, corte central.

Observando la llustracion 22, se corrobora que la region de interés es la que se relaciona con el
agujero central, puesto que la mayoria de las lineas de flujo se concentran en esta zona, presen-
tando mayores velocidades en comparacion al resto del volumen. También es relevante destacar
las implicaciones que surgen debido a la asimetria en la ubicacion de la zona F, la cual no es mo-
dificable y genera variaciones de velocidad que serén evaluadas mas adelante. No obstante, en la
llustracion 23 se muestra como seria el sistema si la zona F se posicionara en el centro de la con-
figuracion, logrando asi una disposicion simétrica. Esta representacion se lleva a cabo con el ob-
jetivo de presentar posibles proyecciones y recomendaciones futuras para el desarrollo de la con-
figuracion.
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Lineas de flujo y magnitud de velocidad en corte central [m/s], Escenario 1, zona F en el centro- 3D
cm
cm 2 0 2
0 N + "

| 20

10°

# 15
z

L. 4

lustracion 23: Lineas de flujo y magnitud de velocidad [m/s], Escenario 1, zona F en el centro, tridimensional, corte cen-
tral.

En base a lo anterior, se establece que el corte longitudinal que incluya la mayor parte de perfora-
ciones (ademaés de contener la zona F), seré la seccidn de interés para las proximas simulaciones,
puesto que este enfoque permitira profundizar en el andlisis de la interaccion entre el flujo de aire
y las perforaciones, identificando de manera mas precisa las caracteristicas y comportamiento de
la zona critica.

Configuracion en 2D

Tomando en cuenta lo expuesto previamente, se lleva a cabo la creacion de un esquema bidimen-
sional que representa la seccién identificada previamente como la mas desafiante, en este caso, se
trata del corte longitudinal que incluye el agujero central del cilindro. Ademas, se considera el
plano gue también incluya la salida de aire o zona F, debido a la asimetria que genera su ubica-
cion en la fluidodinamica del sistema.

La llustracion A-2 a) presente en el Anexo A.2 muestra la configuracion del Escenario 1 en una
perspectiva bidimensional junto a sus medidas correspondientes, proporcionando una representa-
cion visual clara de los elementos involucrados.

Adicionalmente se definen tres posiciones diferentes a evaluar en el sector de interés, las cuales
son necesarias para estudiar la estabilidad de condiciones y lograr definir las posiciones en las
que se ubicaran las caras del sensor, por lo que se utilizaran las mismas en todas las simulaciones
realizadas. Lo anterior se observa en la llustracion 24, cuyos nombres son identificados como:

e Posicion A: linea central
e Posicién B: linea de medicion intermedia
e Posicion C: linea de medicion externa
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Posicién A
Posicion B

Posicién C

llustracion 24: ldentificacion de sectores longitudinales de interés.

Luego se procede a importar el esquema de la llustracion A-2 a) a la plataforma de COMSOL
Multiphysics®, obteniendo los resultados que se presentan a continuacion.

Resultados de velocidad

La lustracién 25 e Ilustracion 26 presentan los resultados obtenidos a través de la modelacién de
las velocidades en el sistema fluidodindmico analizado. Estas permiten visualizar los patrones y
distribuciones de velocidad en diferentes regiones del sistema, identificando areas de inestabili-

dad de condiciones.

Magnitud de velocidad [m/s], Escenario 1 - 2D
T T T
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Ubicacién en el eje Z del sistema [cm]

" L " s "
-10 -5 0 5 cm
Ubicacién en el eje x del sistema [cm]

lustracion 25: Magnitud de velocidad [m/s], Escena-

rio 1 bidimensional.
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Lineas de flujo y magnitud de velocidad [m/s], acercamiento, Escenario 1 - 2D
T T T T

T
m/s

120

100

4 -2 0 2 4 cm
Ubicacién en el eje x del sistema [cm]

lHustracion 26: Lineas de flujo y magnitud de veloci-
dad [m/s], zona D, Escenario 1 bidimensional.

Utilizando los cortes longitudinales identificados anteriormente como posicién A, By C, se com-
paran las magnitudes de velocidad en cada uno de ellos en la llustracion 27.
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Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, Escenario 1 - 2D
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lHustracion 27: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, Escenario 1 bidimensional.

Resultados de presion

La lustracion 28 presenta los resultados obtenidos a través de la modelacion de las presiones en
el sistema fluidodindmico analizado, permitiendo visualizar la magnitud de presiones en diferen-
tes regiones del sistema e identificar areas de inestabilidad de condiciones. Y utilizando las posi-
ciones A, By C, se comparan las magnitudes de presion en cada una de ellas en la

lustracion 29.

Presidn [Pal, Escenario 1 - 2D Presién [Pa] en diferentes posiciones , Escenario 1 - 2D e
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10 2 v 14 16 18 20 22
Ubicacidn en eje z del sistema [cm]

lustracion 28: Presion [Pa], Escenario 1 bidimen- lustracion 29: Magnitud de presion [Pa] en diferentes
sional. posiciones, Escenario 1 bidimensional.
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Observando los resultados obtenidos de la simulacion, se reconoce que en presencia de solo una
perforacion entre las zonas B y D, la magnitud de la velocidad aumenta en el sector de conexién
(33%, 23% y 91% respectivamente para posiciones A, B y C), sin lograr obtener una zona con
condiciones homogéneas a lo largo de toda la zona D (llustracion 25). Asimismo, se corrobora
con los vectores de campo de velocidad de la llustracidn 26, que se generan dos grandes corrien-
tes con trayectorias cerradas, una a cada lado de la corriente con mayor magnitud mencionada
anteriormente, lo que provoca que no se muestren valores de velocidad similares en las distintas
posiciones evaluadas, a pesar de tener tendencias similares, tal como expone la lustracién 27.

Adicionalmente se advierte un comportamiento similar en la Ilustracion 28 donde existe un cam-
bio notorio de presion entre las zonas B y D, donde también es posible visualizar la diferencia de
presion entre las corrientes cerradas y la que pasa por el agujero de conexién. De igual forma se
confirma la desigualdad de presiones en diferentes posiciones, tal como se observa en la

llustracion 29, donde existe una caida de presion de aproximadamente un 8,25% del valor inicial
para las posiciones evaluadas.

3.3.3 Simulacién Escenario 2

A continuacidn, se procede a repetir los pasos previamente utilizados para simular el escenario 2
descrito en la Seccion 3.2. Ademas, tal como ya se menciond, el numero de Mach y Reynolds
calculados se mantienen en todas las simulaciones, y s6lo se simulara el corte longitudinal que
incluya la mayor parte de perforaciones, por lo que se presenta el esquema en 3D para mejor
comprension de la configuracion y luego se procede a simular el esquema 2D del corte seleccio-
nado.

Configuracion en 3D

La llustracion A-1 b) presente en el Anexo A.2 muestra la configuracion y medidas del Escenario
2 en una perspectiva tridimensional.

Configuracion en 2D

En la llustracién A-2 b) presente en el Anexo A.2 se observa el corte longitudinal seleccionado
junto a sus medidas correspondientes, el cual incluye el agujero central, dos de los costados, y la
salida de gas, ya que segun lo observado en los resultados del escenario 1, se espera que sea la
seccion con mayores inestabilidades de presion y velocidad.

Luego se procede a importar la configuracion 2D a la plataforma de COMSOL Multiphysics®,
obteniendo los resultados que se presentan a continuacion.

Resultados de velocidad

La llustracién 30 e llustracidn 31 presentan los resultados obtenidos a través de la modelacion de
las velocidades en el sistema fluidodindmico analizado. A su vez, la llustracion 32 ilustra las
magnitudes de velocidad en cada una de las posiciones definidas en la llustracion 24.
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lHustracion 30: Magnitud de velocidad [m/s], Escenario

2 bidimensional.
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lHustracion 31: Lineas de flujo y magnitud de velocidad
[m/s], zona D, Escenario 2 bidimensional.
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lustracion 32: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, Escenario 2 bidimensional.
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Resultados de presion

La lustracion 33 presenta los resultados obtenidos a través de la modelacion de las presiones en
el sistema fluidodindmico analizado, mientras que la llustracion 34 muestra las presiones en cada
una de las posiciones definidas previamente.

Presion [Pa], Escenario 2 - 2D

24’
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Ubicacidn en el eje Z del sistema [cm]

0.93 10 12 14 16 18 20 22
Ubicacion en eje z del sistema [cm]

Ubicacion en el eje x del sistema [cm]

lustracion 33:Presion [Pa], Escenario 2 bidimen- lustracion 34: Magnitud de presion [Pa] en diferentes
sional. posiciones, Escenario 2 bidimensional.

Se observa que las perforaciones adicionales generan un cambio notorio en las magnitudes de
velocidad (llustracién 30). Sin embargo, como se observa en los vectores de campo de velocidad
de la lustracion 31, sigue existiendo una diferencia de velocidad entre los orificios que conectan
las zonas B y D, ademas de la persistencia de las corrientes con trayectorias cerradas, aunque
cabe mencionar que se ven disminuidas en su tamafio, principalmente la que se encuentra en el
lado derecho. Nuevamente, esto resulta en diferencias notorias en las velocidades evaluadas en
diferentes posiciones, como se observa en la llustracion 32, donde ademas de presentar inestabi-
lidad, se verifican diferencias de hasta 33%, 86% Yy 32% respectivamente para posiciones A, By
C respecto a la velocidad inicial.

Adicionalmente, la homogeneidad de presiones de la zona D incrementa, evidenciada en la llus-
tracion 33, asimismo la llustracion 34 muestra que los valores de las presiones evaluadas en dife-
rentes posiciones tienen muy poca variacion en la zona D, a diferencia de lo observado en el es-
cenario 1.

3.3.4 Simulacion Escenario 3

En la simulacion del escenario 3 descrito en la Seccion 3.2. se repiten los pasos ejecutados para la
simulacion de los escenarios anteriores. En conjunto con la presentacion de un esquema tridimen-
sional que facilita una mejor comprension de la configuracion, para luego proceder a realizar la
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simulacion del esquema en dos dimensiones correspondiente al corte de interés seleccionado se-
gun los criterios ya definidos.

Configuracion en 3D

La lustracion A-1 c) presente en el Anexo A.2 muestra la configuracion y medidas del Escenario
3 en una perspectiva tridimensional.

Configuracion en 2D

La llustracion A-2 c) presente en el Anexo A.2 se muestra el corte longitudinal seleccionado, el
cual se ajusta a los criterios mencionados en la Seccidn 3.2. Las perforaciones utilizadas en esta
simulacion estan disefiadas para imitar una placa prototipo utilizada en conexiones eléctricas.

Nuevamente, se procede a importar la configuracion 2D a la plataforma de COMSOL Multip-
hysics®, obteniendo los resultados que se presentan a continuacion.

Resultados de velocidad

Los resultados de la modelacion de velocidades en el sistema fluidodindmico analizado se presen-
tan en la llustracion 35 e llustracion 36. Estas figuras exhiben de manera gréfica y detallada los
resultados obtenidos en términos de las velocidades del flujo. Ademas, la Ilustracion 37 propor-
ciona una gréfica de las magnitudes de velocidad en las distintas posiciones definidas en la Sec-
cién 3.2, brindando una comparacién de la distribucién de las velocidades en el sistema.

o

Magnitud de velocidad [m/s], Escenario 3 - 2D o
cm T T T T Lineas de flujo y magnitud de velocidad [m/s), acercamiento, Escenario 3 - 20
m/s &m
26 . 24k { ™
120
24 1 23F
2l 2t
= 50 100 21
3 r =
3 18 E
r ”
E E 19t
z 16+ J 80 &
s = A8F
o 1af K 4
2 : 17
@ - - —
: 12 60 ; il
c
s 10f § st
e S .
g °r 1 40 T 1t 40
3 £
6+ 2 13+
4l 12 20
20
2+ 4 1t
ok 100 | L
" 8 & 4 2 0 2 4 6 o
-10 -5 0 5 cm Ubicacién en el eje x del sistema [cm])
Ubicacion en el eje x del sistema [cm]
lustracion 35: Magnitud de velocidad [m/s], Escena- llustracion 36: Lineas de flujo y magnitud de velocidad
rio 3 bidimensional. [m/s], zona D, Escenario 3 bidimensional.
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Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, Escenario 3 - 2D
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lustracion 37: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, Escenario 3 bidimensional.

Resultados de presion

Los resultados derivados de la modelacion de las presiones en el sistema fluidodindmico analiza-
do se presentan en la llustracion 38. Por otro lado, la llustracion 39 muestra las distribuciones de

presion en las posiciones evaluadas.
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llustracion 38: Presion [Pa], Escenario 3 bidi-

mensional.
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lustracion 39: Magnitud de presion [Pa] en diferentes po-
siciones, Escenario 3 bidimensional.

Al examinar los resultados obtenidos para el escenario 3, se nota que la presencia de gran canti-
dad de agujeros, en este caso 21 en el corte longitudinal seleccionado, homogeneizé el campo de
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velocidades en comparacion a los escenarios anteriores (1 y 2), llustracion 35, donde se aprecia
que practicamente toda la zona D presenta magnitudes de velocidad similares.

Ademas, la llustracion 36 demuestra que existe homogeneidad en las lineas de flujo, eliminando
las corrientes con trayectorias cerradas presentes en los escenarios 1 y 2. De igual manera es po-
sible notar la cercania de las velocidades evaluadas en diferentes posiciones, la llustracion 37
muestra que las tres tienen tendencias similares y se mueven dentro de un rango mucho menor a
los escenarios anteriores. Presentando diferencias de 22%, 30% y 26% respectivamente para po-
siciones A, B y C respecto a la velocidad inicial, valores bastante cercanos entre si.

Adicionalmente, se observa una mejora notoria en la homogeneidad de presiones en la zona D,
evidenciada en la llustracion 38, lo cual es corroborado con la gréfica de la llustracion 39, donde
los valores entre las presiones evaluadas en diferentes posiciones practicamente se solapan en las
diferentes posiciones evaluadas.

A continuacién, se agregan la lustracion 40 e llustracion 41, que muestran los resultados de va-
riaciones de velocidad y presion en las posiciones definidas previamente para el rango de alturas
entre los 16 y 17 cm de altura de la zona D, los cuales se discutiran mas adelante.
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lustracion 40: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, sector de interés, Escenario 3 bidimensional.
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Presidn [Pa] en diferentes posiciones, Escenario 3 - 2D
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lustracion 41: Presion [Pa] en diferentes posiciones, sector de interés, Escenario 3 bidimensional.

3.3.5 Seleccidn de cantidad de perforaciones en zona C

A partir de los efectos de las modificaciones realizadas en cada caso, existieron cambios drasticos
y notorios en la fluidodinamica del sistema. Por lo que, en funcion del objetivo buscado, que con-
sistia en determinar el escenario que permitiera obtener homogeneidad de condiciones respecto a
las variables mencionadas, se decide que el escenario 3 es el méas favorable, debido a la homoge-
neidad presente en la fluidodinamica del sistema al introducir agujeros adicionales a la configura-
cion.

En las siguientes secciones (3.3.6 y 3.3.7) se procede a simular los escenarios 4 y 5, que consisten
en cambios de altura de la zona D, utilizando la disposicion de 21 perforaciones (en corte longi-
tudinal) para la zona C. Cuyo objetivo es determinar la mejor configuracion para asegurar que las
condiciones del sector de interés, donde se ubicard el sensor, varien su magnitud en la menor
proporcion posible, para asegurar un buen funcionamiento.

3.3.6 Simulacion Escenario 4

A continuacién, se procede a simular el escenario 4, considerando la configuracion de la zona C
previamente seleccionada y una disminucion del 20% de la altura de la zona D (quedando de 8
[cm]), por lo que la figura tridimensional del escenario 3 (llustracion A-1 c) presente en el Anexo
A.2) sigue siendo representativa si se tiene en consideracion el cambio mencionado.

Una vez importada la configuracion 2D a la plataforma de COMSOL Multiphysics®, se obtienen
los resultados que se presentan a continuacion.
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Resultados de velocidad

La lustracién 42 e llustracion 43 presentan los resultados obtenidos a través de la modelacién de
las velocidades en el sistema fluidodindmico analizado.
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lustracion 42: Magnitud de velocidad [m/s], Escena-

rio 4 bidimensional.
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T T T T T

4

0

2 2
Ubicacién en el eje x del sistema [cm]

4

cm

m/s

120

100

llustracion 43: Lineas de flujo y magnitud de velocidad

[m/s], zona D, Escenario 4 bidimensional.

Es importante mencionar que debido a que se busca determinar las condiciones en el sector donde
se ubicara el sensor, en la llustracion 44 se grafican las variaciones de velocidad en las posicio-
nes definidas previamente para el rango de alturas de interés, es decir entre los 16 y 17 cm de

altura de la zona D.
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llustracion 44: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, sector de interés, Escenario 4 bidimensional.
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Resultados de presion

La lustracion 45 presenta los resultados obtenidos a través de la modelacion de las presiones en
el sistema fluidodindmico analizado, mientras que la llustracion 46 muestra las presiones en cada
una de las posiciones definidas previamente para el rango de alturas de interés.
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3.3.7 Simulacion Escenario 5

Seguidamente, se simula el escenario 5, considerando la configuracion de la zona C previamente
seleccionada y un aumento del 20% de la altura de la zona D (quedando de 12 cm), por lo que la
figura tridimensional del escenario 3 (llustracion A-1 c) sigue siendo representativa si se tiene en
consideracion el cambio indicado.

Una vez importada la configuracion 2D a la plataforma de COMSOL Multiphysics®, se obtienen
los resultados que se presentan a continuacion, clasificindose en referentes a la velocidad y a la
presion.

Resultados de velocidad

La llustracion 47 e llustracion 48 presentan los resultados obtenidos a través de la modelacion de
las velocidades en el sistema fluidodinamico analizado. Mientras que la lustracion 49 grafica las
variaciones de velocidad en las posiciones definidas previamente para el rango de alturas de inte-
rés.
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lustracion 47: Magnitud de velocidad [m/s], Esce-
nario 5 bidimensional.

Ubicacién en el eje Z del sistema [cm]

26

251+

24t

23+

22¢

21+

20+

Lineas de flujo y magnitud de velocidad [m/s], acercamiento, Escenario 5 - 2D
T T T T T T T

120

100

-4 2 0 2 4 6
Ubicacién en el eje x del sistema [cm)

llustracion 48: Lineas de flujo y magnitud de velocidad
[m/s], zona D, Escenario 5 bidimensional.
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llustracion 49: Magnitud de velocidad [m/s] en diferentes posiciones, sector de interés, Escenario 5 bidimensional.

Resultados de presion

La llustracion 50 presenta los resultados obtenidos a través de la modelacion de las presiones en
el sistema fluidodindmico analizado, mientras que la llustracion 51 muestra las presiones en cada
una de las posiciones definidas previamente para el rango de alturas de interés.
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lustracion 50: Presion [Pa], Escenario 5 bidimen-
sional.

x10°

11608

1.1606

11604

11602

11598

Presion [Pa]

11592

11588

11586

11584

11582

11596

11594

1159}

— Posicion B

— Posicién A

—— Posicién C | |

16 16.1 162 16.3

Ubic:

16.4 16.5 6.6
acin en eje z del sistema [cm]

16.7 16.8 16.9

llustracion 51: Presion [Pa] en diferentes posiciones,
sector de interés, Escenario 5 bidimensional.

3.3.8 Seleccidn de configuracion definitiva

Se lleva a cabo un analisis y comparacion de los resultados obtenidos en los Ultimos escenarios
simulados, con el objetivo de determinar la configuracion 6ptima que garantice la minima varia-
cion en la magnitud de las condiciones del sector donde se ubicara el sensor. Esto se realiza con
el fin de asegurar un funcionamiento 6ptimo y confiable del sistema.

Adicionalmente, como recurso para una mejor comparacion, se presentan las variaciones de pre-
sion y velocidad para cada una de las posiciones entre los extremos del sector de interés, cuyos
resultados se muestran en la Tabla 6, revisar Anexo A.2 para mayor detalle acerca de los valores

y calculos asociados.

Tabla 6: Resumen de variacion de presion (AP) y velocidad (Av) entre los 16 y 17 [cm] del sistema, Escenarios 3,4y 5

5.
Resumen de variaciones
Altura Zona D [cm] 10 8 12
Escenario
3 4 5
Posicion
Porcentaje de variacion de presion (AP) [%]
A 1,8E-05 6,6E-06 1,6E-05
B 1,4E-05 7,2E-05 1,4E-06
C 5,1E-05 1,6E-04 2,2E-05
Porcentaje de variacion de velocidad (Av)
A 0,9% 1,0% 1,2%
B 0,6% 3,5% 0,3%
C 3,2% 7,2% 1,4%

Comparando los vectores de campo de velocidad en la lustracion 36, llustracion 43 e llustracion
48, correspondientes a los escenarios 3, 4 y 5 respectivamente, es posible deducir que no existen
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mayores variaciones. Sin embargo, al realizar un acercamiento al area de interés ubicada entre los
16 y 17 cm de altura del sistema, se observan distintas tendencias de velocidad, ademéas de mo-
verse en rangos de magnitud diferentes. Es asi como en el escenario 3, las velocidades se mueven
en valores entre 8,8 y 9,2 m/s, tal como se puede ver en la llustracion 40,donde los valores de la
posicion A, B y C se van acercando entre si a medida que se avanza la “ubicacion en el eje z del
sistema”.

Por otro lado, el escenario 4 presenta velocidades entre 9,0 y 10,2 m/s, observable en la llustra-
cion 44, cuyos valores en las distintas posiciones tienden a alejarse a medida que se avanza en la
altura del sistema. Mientras que, el escenario 5 se mueve en el rango de velocidades entre 8,7 y
9,1 m/s, teniendo una tendencia similar al escenario 3 respecto a la variacion de magnitud en las
posiciones evaluadas, tal como se ve en la lustracion 49.

Considerando estos resultados ya es posible dilucidar que los escenarios 3 y 5 serian mas estables
en cuanto a condiciones de velocidad, en comparacion al escenario 4, lo cual se corrobora con los
resultados de la Tabla 6.

Realizando el mismo analisis respecto a las presiones, a simple vista no se ven mayores variacio-
nes de magnitud entre la llustracion 38, llustracion 45 e Ilustracion 50. No obstante, al analizar
la Hustracion 41, lustracion 47 e llustracién 51 para cada escenario, se observa gue, una vez
mas, el escenario 4 presenta valores que se van alejando a medida que se avanza a lo largo del
sistema, mientras que los escenarios 3 y 5 presentan magnitudes bastante cercanas entre si, inclu-
so llegando a solaparse las gréaficas en este ultimo, lo que se corrobora con los datos de la Tabla
6.

En consideracion de los valores presentados, se determina que el parametro decisivo es la veloci-
dad, puesto que presenta mayores cambios entre los escenarios evaluados. De acuerdo con esto,
es necesario determinar en qué posicion se ubicaran los sensores, teniendo en cuenta que se debe
elegir entre las posiciones B y C, para poder ubicar mas de un sensor a lo largo de ese diametro.

Nuevamente, analizando la Tabla 6, es posible notar que tanto en el escenario 3 como en el 5
existen menos variaciones en la posicion B (0,6% y 0,3% respectivamente), que en la C (3,2% y
1,4% respectivamente). Luego, la posicion B, identificada como “linea de medicion intermedia”,
sera el lugar donde ira el material sensible a medir, para asegurar la menor variacion de condicio-
nes posibles en funcién del buen funcionamiento y resultados fiables de las medidas del sensor.
Quedando el area de calefaccion del sensor en la posicion C, identificada como “linea de medi-
cidn externa”.

Una vez definido lo anterior, es necesario seleccionar entre los escenarios 3 y 5, considerando los
valores asociados a la posicion B. Considerando que tanto las condiciones de velocidad como de
presién tienen una variacién menor el escenario 5 deberia ser el seleccionado como definitivo.
Sin embargo y dado que la fabricacidn posterior sera de caracter preliminar, se decide utilizar el
escenario 3, ya que su largo permite mejor manipulacion de los elementos internos de la zona D
en comparacion al escenario 5, ademas de considerar que la diferencia del 0,3% de variacion de
velocidad entre ambos escenarios es un valor tolerable para las medidas de la zona activa del sen-
sor, permitiendo de todas formas una condicidn estable.

47



En conclusion, teniendo en cuenta todo descrito, se selecciona el escenario 3, ya que se considera
que cuenta con condiciones suficientes para cumplir con los objetivos de homogeneidad, estabili-
dad y variacion minima de condiciones en el sector de interés ubicado entre los 16 y 17 cm de
longitud del sistema, donde se ubicaran los sensores cuya seccion activa seré la cara interna (po-
sicion B) y la calefactora en su cara externa (posicion C), lo que permitird garantizar un funcio-
namiento Optimo y estable del sistema.

3.3.9 Determinacion de cantidad de sensores para medida en simulta-
neo

Por ultimo, y en consideracion de las secciones anteriores, se procede a definir la cantidad de
sensores que podrian someterse a pruebas en simultaneo, teniendo en cuenta la asimetria del sis-
tema dada por la ubicacion de la zona F.

Por lo que, utilizando la configuracién del escenario 3 seleccionada, se evalGa en primer lugar la
diferencia de los parametros entre las posiciones definidas como B1, B2, C1 y C2, identificadas
en la llustracion 52. Donde B1 y C1 son las posiciones evaluadas en las secciones anteriores,
mientras que B2 y C2 son la simetria axial respecto al eje z en el centro de la configuracion.

L

Posicién B1

Posicién B2

Posicién C1
Posicién C2

lustracion 52: Identificacion de sectores longitudinales para comparacion de ubicacion de sensores.

De la comparacion de velocidades entre la ubicacion B1 y B2, donde se ubicaria la zona activa
del sensor, se obtiene el grafico a continuacion:
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lustracion 53: Comparacion de velocidades zona activa sensor entre ubicaciones B1y B2.

Mientras que para la zona calefactora se presenta la comparacion entre las zonas C1 y C2 de la
llustracion 54:
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llustracion 54: Comparacion de velocidades zona calefactora sensor entre ubicaciones C1y C2.

Ademas, para facilitar una comparacion mas precisa, se exponen las variaciones de presion y
velocidad en los extremos del sector de interés, en la Tabla 7. Para obtener més informacion deta-
Ilada sobre los valores y célculos relacionados se puede consultar el Anexo A.4.
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Tabla 7: Resumen de variacion de velocidad (Av) en zona de interés para posiciones B1, B2, C1y C2, Escenario 3.

Resumen de variaciones, Escenario 3
Posicién Variacién de velocidad (Av) Diferencia % entre posicién 1y 2
B1 0,6% 0.9%
B2 1,5% =7
Cl 3,2%
[}
c2 1,8% 1,4%

Analizando los resultados obtenidos, se puede ver que tanto en la llustracion 53, como en la llus-
tracion 54, existen diferencias notorias entre las velocidades de cada posicion, siendo de un 0,9%
entre las posiciones ubicadas en el didmetro B (B1 y B2), y de un 1,4% en las posiciones del
diametro C (C1y C2), tal como exponen los valores de la Tabla 7. Dado que se busca evaluar la
alternativa de realizar medidas en simultaneo, es necesario descartar la posicion B1/C1, ya que
cuenta con caracteristicas Unicas debido a como se ve afectada por la ubicacion de la zona F.

Adicionalmente, la simulacion inicial realizada en 3D referente a los cortes transversales realiza-
dos en el escenario 1 (llustracién 20) permite visualizar similitud entre los campos de velocidad
de las posiciones que no se encuentran bajo la zona F, por lo que se trabajara bajo la suposicion
de que las condiciones evaluadas para la posicion B2/C2 son similares para las ubicaciones pro-
puestas para los otros sensores expuestos en la llustracion 55.

Simbologia

@ Centro de zona C
[l Diametro B

B Diimetro C

_| Ubicacién de sensores
en simultaneo

@ Ubicacion zona F

lustracion 55: Vista superior de zona C, propuesta de ubicacion de sensores.

Finalmente, y adicional a las conclusiones anteriores, se establece que es posible realizar tres
mediciones en simultaneo ubicando los dispositivos segtn indica la lustracién 55.
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Capitulo 4: Fabricacion del sistema de medicion

La fabricacion de un sistema de medicion de resistividad usando recubrimientos con propiedades
de sensor de gas representa un paso fundamental en la creacion de dispositivos de deteccion de
gases altamente eficientes. En esta seccion se describe en detalle el proceso de desarrollo y cons-
truccion de este sistema. Desde la eleccion de los materiales hasta la integracién de componentes
criticos, proporcionando una visién completa de la metodologia de creacidn de un sistema que se
espera sea capaz de medir con precision y fiabilidad las propiedades eléctricas de recubrimientos
como sensores de gas.

4.1 Componentes del sistema

4.1.2 Electrodos y Calefactor

Tal como se describe en la Seccidn 2.4 el presente documento se centra en el desarrollo de un
sensor de tipo quimioresistivo para la medicion de resistividad del 6xido de estafio ante ambien-
tes oxidantes y reductores. La mayoria de los sensores de gas basados en SMOX se realizan me-
diante el depo6sito de una capa sensora sobre un sustrato aislante provisto de electrodos y un ca-
lentador [21]. Los electrodos se utilizan para la lectura de la resistencia del material sensible
(SMOX), mientras que el calefactor proporciona la temperatura de trabajo necesaria para permitir
que ocurra la reaccion en la superficie [38], [39].

Existen diversas formas y disefios para el montaje de estos componentes, pudiendo ser con elec-
trodos en forma de espiral, membranas suspendidas, interdigitalizados, entre otros [38]. La llus-
tracion 56 muestra una representacion general de un sensor resistivo, junto a la identificacion de
sus elementos.

Capa de
material sensor

Electrodos

Material aislante

[N —V Calefactores

lustracion 56: Representacion general de sensor resistivo. Adaptado de [8].

Dentro del desarrollo de estos dispositivos, el problema sigue siendo la sintesis de materiales efi-
caces y su integracion efectiva en un proceso de fabricacion complejo. Este estudio se centra en
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el sistema de medicion, por lo que es de interés el desarrollo e interaccion entre electrodos, mate-
rial aislante y calefactores mencionados en la llustracion 56.

Los electrodos y calefactores se fabrican combinando procesos de micromecanizado y pelicula
fina. Existen diversos métodos para su elaboracion, entre los que se destaca la utilizacién de pa-
trones fotolitograficos, especialmente debido a la resolucion micrométrica obtenida en electrodos,
permitiendo reducir el area sensible al gas en comparacion con la serigrafia sobre sustratos cera-
micos [38].

En cuanto a su material de fabricacion se ha optado por el platino tanto para electrodos como para
calefactores, debido a su buena estabilidad quimica, asi como excelentes propiedades eléctricas y,
por tanto, mayores respuestas ante la exposicion a diferentes gases [38]. Mientras que para el
material aislante se selecciona la alimina, considerando su alta resistividad eléctrica y su gran
conductividad térmica [40], ademés de su amplio uso y documentacién en cuanto al uso en con-
junto con el platino [41], [8], [13].

Principio de funcionamiento de calefactores

Las resistencias calefactoras operan convirtiendo la energia eléctrica en calor mediante el efecto
Joule. Este fendmeno se produce cuando una corriente eléctrica atraviesa un conductor y genera
calor debido a las colisiones entre electrones y &tomos en el material conductor. Es precisamente
este proceso el que sirve de base para la fabricacion del calefactor utilizado en este estudio [42].

La energia térmica (AQ) generada puede calcularse mediante la Ecuacion 11 [38].

AQ=R-I? At Ecuacion 11
donde:

R =resistencia
I = corriente a través del calefactor
At =periodo de tiempo

Adicionalmente, el calor transferido por el calefactor es igual a la suma del calor cedido por con-
duccion (Qcond), conveccion (Qconv), Y radiacion (Qrad) [38]. Luego, la ecuacion presentada ante-
riormente puede expresarse como:

A Qcong A Qcony + A Qrga = R+ At Ecuacion 12

La llustracion 57 representa lo anterior, donde es de interés el calor por conduccién a través del
dispositivo, puesto que el propdsito fundamental de la presencia del calefactor es precisamente la
transferencia de calor hacia la seccién donde se deposita el material sensible.
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Convection Radiation

lustracion 57: Pérdidas de calor en un dispositivo de microcalefaccion: conduccion, conveccion y radiacion [38].

En este caso y para las pruebas que se desea realizar es necesario obtener una temperatura de 300
°C, para lo que se ha experimentado en el Laboratorio de Nanoestructuras y Semiconductores
(LINSE) de Brasil, concluyendo que es necesaria una resistencia que se encuentre entre los valo-
res de 100-200 Q, por lo que se utilizara el valor objetivo promedio de 150 Q en los célculos rea-
lizados del estudio.

De este modo, el sistema funciona como representa la llustracion 9 donde, a través de contactos
metalicos, se aplica un voltaje y corriente determinados (potencia), a una resistencia conocida
cuya energia térmica y temperatura alcanzada fue previamente calibrada. Dando como resultado
un sistema en el cual es posible mantener una temperatura objetivo estable, a la cual se esta ca-
lentando el material sensible.

Por ultimo, un factor importante a tener cuenta al momento de realizar pruebas de laboratorio es
que las principales causas de fallo en el sistema dieléctrico se producen por grietas en el depdsito
o electromigracion [38].

Principio de funcionamiento de electrodos

Tal como se menciond en la Seccién 2.4, la transduccion de los cambios en la superficie del
SMOX se basa en cambios de las propiedades electronicas del SMOX o de su superficie, que in-
fluyen en el transporte de carga dentro de la capa de deteccidn y, por tanto, en la resistencia glo-
bal medida [13].

Para la medicion de esta resistencia es necesaria la presencia de electrodos aislados entre si, que
se conecten solo y unicamente a través del material activo que cubre su superficie (capa de mate-
rial sensor).

Ademas, los electrodos deben permitir la operacion y evaluacion en tiempo real del rendimiento
del sensor, mediante la medicién continua de la resistencia de éste, lo cual se consigue a través de
contactos eléctricos y un sistema computacional desarrollado [13].

Finalmente, es relevante sefialar que tanto para el calefactor como para los electrodos se utiliza
un conector de tarjeta (tipo ranura) para realizar el contacto eléctrico entre el deposito de platino
y el sistema de medicion. El conector y sus medidas se presentan en la Ilustracion 58.
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lustracion 58: Conector de tarjeta tipo ranura utilizado para contacto eléctrico de sensores. Adaptado de [43].

Fabricacion

El proceso general de fabricacion de electrodos y calefactores se resume en el diagrama de proce-
so de la llustracion 59, dividiéndose en 4 etapas: preparacion de sustrato, realizacion de moldes,
depdsito y montaje del sistema. Cada una de ellas se subdivide en operaciones para las que fue
necesario definir pardmetros, seleccionar materiales y equipos, caracterizar resultados, entre
otros.

El resultado final es la obtencion de un sensor como el expuesto en la llustracion 60, cuyos com-
ponentes fueron descritos en la llustracion 56.
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lustracion 60: Representacion de resultado final esperado para fabricacion de sensor.
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4.1.3 Sistema de gases

El sistema de medicidn debe contar con cilindros de aire sintético, y la mezcla diluida de los ga-
ses a medir, como por ejemplo monoxido de carbono (CO) y oxigeno (O2), los que seran necesa-
rios para realizacion de pruebas del material sensor a distintas concentraciones y temperaturas.

En el presente estudio, se emplea un controlador de flujo méasico (MFC, por sus siglas en inglés)
en cada linea de gas, el que permite ajustar el flujo de forma precisa y reproducible.

4.1.4 Sistema computacional

El sistema computacional junto a la instalacion eléctrica permite la evaluacion en tiempo real del
sensor, por lo que es necesario contar con un sistema disefiado a medida para la configuracién y
montaje utilizado.

En este caso se mencionan los requerimientos minimos que se desean medir y/o implementar con
el sistema:

e Control y monitoreo de los MFC, donde se incluya la calibracion previa realizada.

e Controlar potencia y monitoreo de la temperatura del calefactor, incluyendo calibracién
previamente efectuada.

e Programacion de tiempos y concentracion de ciclos de gas.

e Medicion y visualizacion en tiempo real de los valores de resistencia de los sensores.

e Almacenamiento de datos medidos.

4.2 Preparacion del sustrato

Para emplear eficazmente el material aislante, en este caso, alimina (Al203), se desarrollé un
protocolo de preparacion para depositar sobre la superficie, puesto que existen grandes variacio-
nes de alturas entre distintas zonas de la superficie de una misma muestra dependiendo de la re-
gion investigada [44]. Por lo que, tener en consideracion el control de su rugosidad es de gran
importancia para la homogeneidad, y por tanto calidad de recubrimientos obtenidos.

En cuanto a las alternativas para el tratamiento de la rugosidad de aliminas, diversos estudios han
evaluado el efecto de la temperatura en el tamafio de grano y densificacion del material. Dentro
de los principales resultados se ha determinado que a medida que aumenta la velocidad de calen-
tamiento (350 °C/min), disminuye el tamafio de grano y la densidad del material se ve afectada
de forma negativa, decreciendo bruscamente [45]. Mientras que, por el contrario, al disminuir la
velocidad de calentamiento (50 a 200 °C/min), se obtienen muestras de alimina mas densas y
menos porosas, 1o que supone un mayor valor de densidad [45], [46].

A su vez, junto al proceso de densificacion o eliminacion de poros se produce un crecimiento de
granos, modificando la microestructura. Segun [47] “durante este proceso el tamario de grano
promedio se incrementa a medida que los granos pequefios son absorbidos por los mas grandes.
El crecimiento da lugar a una disminucion del drea total de los bordes”, 10 cual influencia la
rugosidad de la muestra [48].
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4.2.2 Metodologia

Con el propésito de establecer un proceso térmico adecuado para los sustratos de alimina em-
pleados, se siguid la metodologia que se detalla a continuacion. Esto se hizo con el objetivo de
lograr una superficie uniforme que fuera propicia para llevar a cabo los pasos subsiguientes en el
proceso de recubrimientos y depdsitos.

Los sustratos utilizados corresponden a muestras de alumina (Al203), cuyas dimensiones se deta-
Ilan en la llustracion 61, marca Electronica Beilong [49].

lustracién 61: Dimensiones sustrato de alimina.

I.  Caracterizacion de blanco
Para obtener las condiciones iniciales previas al tratamiento térmico, es necesario caracte-
rizar la rugosidad de los sustratos bajo la técnica de WLI en conjunto con el software
MountainsLab®, programa que permite obtener valores estadisticos de la rugosidad de la
muestra.
De esta forma, se determind una linea base para comparar con los resultados posteriores.

Il.  Pruebas de tratamiento térmico
Se llevaron a cabo pruebas de tratamiento térmico a diversas temperaturas (700, 800, 900,
1000, 1100 y 1200 °C). Las que se realizaron utilizando un horno tubular compacto mar-
ca Nabertherm. Cabe mencionar que este equipo ajusta automaticamente el periodo de en-
friamiento en funcion de la temperatura de operacion, por lo que este pardmetro no se
considera dentro del analisis.

Velocidad de calentamiento

Las caracteristicas de calentamiento se dividen en dos rampas, de 1y 4 h respectivamente.
La eleccion de este ultimo tiempo se basa en investigaciones previas que han demostrado
que la densificacion (sinterizacidén) aumenta a medida que se prolonga el tiempo de trata-
miento térmico [46].

Rugosidad

Por ltimo, se realizo la caracterizacion de las muestras utilizando la técnica WLI, para
determinar parametros de rugosidad en los datos analizados.
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A modo de comparacion se posicionaron las muestras tratadas térmicamente junto a una
muestra de alimina sin tratar (blanco), por lo que cabe mencionar que existe un espacio

micrométrico entre las muestras que se deja ver en los resultados.

4.2.3 Resultados y discusion

Caracterizacién de blanco

Para la caracterizacion del blanco se analizé una muestra de alimina, sin tratar térmicamente,
en tres areas diferentes, ya que, este material suele presentar fluctuaciones significativas de
rugosidad dentro de una misma muestra. Ademas, para cada sector analizado se realiz6 un
histograma con los datos de rugosidad de la superficie, lo que permite observar la distribucién
de datos y la diferencia entre el punto maximo y minimo de la zona observada.

Los resultados obtenidos mediante WLI utilizando un objetivo con magnificacion de 20X se
observan en la llustracion 62 e lustracion 63.

lustracion 62: Resultados WLI, analizado en software MountainsLab®. Imagenes 3D correspondientes a: a) sectorl, b)
sector 2 y c¢) sector 3.
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lustracion 63: Resultados WLI, analizado en software MountainsLab®. Histogramas de datos de rugosidad correspon-
dientes a: a) sectorl, b) sector 2 y c¢) sector 3.

A primera vista, segun la llustracion 62 los resultados obtenidos parecieran tener superficies
similares. Sin embargo, analizando los datos obtenidos desde los histogramas de la Ilustracion
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63, se observa que la diferencia de altura entre el pico més alto y el punto mas bajo tiene valo-
res entre los 4,7 y 7,7 um. Este valor es especialmente significativo, ya que en etapas poste-
riores se realizaran recubrimientos de platino sobre el material para conexiones eléctricas. Por
lo que cualquier disparidad en la superficie de esta magnitud podria resultar en problemas
graves relacionados con la conductividad, lo que requeriria un uso excesivo de material para
corregirlo. Es por esto que se propone la implementacién de un tratamiento térmico con el ob-
jetivo de reducir la rugosidad de la superficie.

Ademas, el valor de Sq, que representa la desviacion estandar de la distribucion de alturas en
la superficie de la muestra, permite concluir que el sustrato de alimina exhibe una variabili-
dad significativa en los valores de rugosidad superficial, siendo esta cercana a 1 um. Por lo
que, en consideracion de la disparidad de datos entre las muestras, se opta por tomar un blan-
co de referencia para cada muestra a evaluar. De esta manera, se podréa realizar una compara-
cién precisa utilizando datos especificos correspondientes a cada muestra.

Pruebas de tratamiento térmico

Velocidad de calentamiento

Como se menciona en la Seccion 4.2, se realizan pruebas a 6 temperaturas diferentes, para
las que se detalla en el Anexo B las rampas de temperaturas y tiempos empleados, 1o que
permite calcular las velocidades de calentamiento expuestas en la Tabla 8.

Tabla 8: Velocidades de calentamiento en tratamiento térmico de aliminas.
Identificacién Temperatura Velocidad de calenta- = Velocidad de calenta-

de muestra final [°C] miento rampa 1 miento rampa 2
[°C/min] [°C/min]
#A1700 700 4,60 1,45
#AI800 800 5,25 1,67
#A1900 900 6,21 1,88
#A11000 1000 7,07 2,08
#A11100 1100 7,80 2,29
#A11200 1200 8,77 2,50

De los valores de velocidad utilizados se espera que las muestras de aliminas obtenidas
posterior a los tratamientos térmicos sean mas densas y menos porosas, puesto que se en-
cuentran en un orden considerablemente menor (1,45-2,50 °C/min) al mencionado en la
Seccion 4.2.2, donde se indica que a grandes velocidades de calentamiento (350°C/min) la
densidad del material decrece bruscamente.

Rugosidad

Para el analisis de la superficie se selecciono cada seccion por separado (blanco y muestra
tratada), lo que permite obtener los valores caracteristicos diferenciadamente. Cabe men-
cionar lo indicado en la Seccion 4.2.2, respecto a que existe un espacio micrométrico entre
el blanco y la muestra tratada que se deja ver en las figuras de la llustracion 64.

La técnica es realizada utilizando un objetivo con magnificacion de 20X.
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A continuacién, se detallan los resultados obtenidos para las caracterizaciones correspon-
dientes en cada caso. En la Tabla 9 se especifican los valores de la desviacion estandar de
la distribucion de alturas de la muestra (Sq), mientras que en la Tabla 10 se exponen los
valores de la media aritmética de rugosidad de la muestra (Sa). En ambos casos acompa-
fiados del calculo de disminucion porcentual de los valores entre blanco y muestra tratada.

Tabla 9: Resultados analisis de rugosidad de superficie de blanco vs. muestra tratada térmicamente. Desviacion estandar
de distribucion de alturas de la muestra (Sq).

Identificacién | Desviacion estandar de la distribucion de alturas Diferencia
de muestra (Sq) porcentual
Muestra sin tratamiento ~ Muestra tratada térmica- | blanco/muestra
térmico (Blanco) [um] mente [pm] [%]
#Al700 5,54 1,28 76,89
#AI800 6,81 1,49 78,12
#Al1900 5,89 1,00 83,02
#A11000 5,21 0,85 83,69
#A11100 5,59 0,78 86,05
#Al11200 7,29 0,81 88,89

Tabla 10: Resultados anélisis de rugosidad de superficie de blanco vs. muestra tratada térmicamente. Media aritmética

de rugosidad de la muestra (Sa).

Identificacion Media aritmética de rugosidad (Sa) Diferencia
de muestra Muestra sin tratamiento = Muestra tratada térmica- porcentual
térmico (Blanco) [um] mente [um] blanco[/rriuestra
%
#AI700 4,53 1,03 77,26
#A1800 5,55 1,12 79,81
#Al1900 4,73 0,79 83,30
#A11000 4,24 0,69 83,73
#Al11100 4,52 0,62 86,28
#A11200 5,94 0,58 90,24

60




Distancia [pm]

200 400 600 800 200 400 600 800

Distancia [um]

Blanco  Scparacion #411100

llustracion 64: Resultado de tratamiento térmico en muestras a distintas temperaturas a)700°C, b)800°C, ¢)900°C,
d)1000°C, €)1100°C, f)1200°C. Para cada una en el sector izquierdo se ubica alimina sin tratamiento (blanco) y sector
derecho alimina tratada. Realizado mediante técnica WLI en software MountainsLab®.

Como resumen de los andlisis de superficie presentados, se confecciona el gréfico expuesto en la
llustracion 65, que exhibe la diferencia porcentual de valores estadisticos de rugosidad evaluados
en cada muestra tratada en comparacion con su blanco respectivo.

Se puede observar que tanto la desviacion estandar como la media aritmética disminuyen a medi-
da que se incrementa la temperatura de tratamiento térmico. Cuya diferencia porcentual entre el
blanco y la muestra tratada, es la méas alta al llegar a los 1200 °C, obteniendo una diferencia por-
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centual de desviacion estandar de distribucion de alturas de la muestra de un 88,89% y una dife-
rencia en la media aritmética de 90,24%.

Diferencia porcentual de valores estidisticos de rugosidad
evaluados en blanco vs. muestra sometida a tratamiento térmico
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lustracion 65: Gréafico resumen de diferencia porcentual evaluada en valores estadisticos de superficie en pruebas de
tratamiento térmico.

Se observa que el tratamiento térmico aplicado a los sustratos de alimina cambia la rugosidad de
las muestras. La reduccidn de los valores analizados, y por tanto el aumento de diferencia porcen-
tual entre las muestras tratadas térmicamente a 1200°C y su respectivo blanco, sefiala con clari-
dad que la eleccion de la temperatura y velocidad de crecimiento fue acertada, logrando asi una
disminucion considerable en la rugosidad de la superficie.
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4.3 Litografia optica

La litografia es una de las técnicas mas importantes para fabricar estructuras a microescala, por lo
que suele utilizarse en la industria electrénica para la produccion de dispositivos semiconductores
de microchip. Dependiendo del tipo de fuente de energia utilizado, las técnicas litograficas se
clasifican en distintas categorias: fotolitografia, litografia electronica, litografia de rayos Xy lito-
grafia ionica [50], [51].

La fotolitografia es un método dptico empleado para transferir un patron a un sustrato, permitien-
do definir contornos o estructuras en su superficie con el proposito de modificar y ajustar sus
propiedades para llevar a cabo funciones especificas [52], [53]. Permite obtener pequefios dispo-
sitivos o0 microestructuras cuyo principal uso suelen ser los circuitos integrados de semiconducto-
res o sistemas nanoelectromecanicos [53]. Ademas, tiene usos en la industria e investigaciones
relacionadas a la Optica, fotdnica, biotecnologia, sensorica y obtencion de superficies con caracte-
risticas especiales.

Un proceso litografico dptico tipico contiene varios pasos para fabricar el dispositivo [51], [52],
[50] presentados en la llustracion 66.
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llustracion 66: Esquema de proceso litografico.

Cabe destacar que es preciso efectuar todos los procesos en una sala limpia ya que la presencia
de pequefias particulas de polvo u otros contaminantes pueden dafar el correcto funcionamiento
del dispositivo fabricado [53].
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4.3.2 Metodologia

En esta seccidn se presenta la metodologia por cada etapa de preparacién mencionada en la Ilus-
tracion 66. Para mayor detalle acerca del protocolo de procedimiento dirigirse al Anexo C.1.

El objetivo de utilizacion de esta técnica es la fabricacion de moldes 0 méscaras para electrodos y
calefactores, que posteriormente seran sometidos a un proceso de pulverizacion catédica.

Los principales insumos utilizados son:

- Fotoresina: S1811 G2-1 QT (Positiva), marca Rohm and Hass Electronic Materials.

- Revelador: Solucién de Hidréxido de tetrametilamonio pentahidratado (C4H23NOe) dilui-
do en agua destilada a distintas concentraciones.

- Sustrato: Alimina (Al203), tamafio 30 x 12 mm tratada térmicamente a 1200°C como se
expone en la Seccion 4.2.

I.  Limpieza de sustrato
Esta etapa se lleva a cabo mediante el uso de plasma (plasma cleaning), ya que se ha de-
mostrado que es un método confiable, eficaz, econémico y seguro para preparar superfi-
cies. La limpieza con plasma de oxigeno permite eliminar aceites y grasas a nivel nano-
métrico [54].

En este caso, se utiliza el equipo Plasma Cleaner PDC-002 de Harrick Plasma, cuyo co-
lor caracteristico para el plasma de aire se observa en la llustracion 67.

lustracion 67: Plasma cleaning de sustratos.

Il.  Depodsito de resina fotoresistente
La impregnacion del sustrato con resina puede llevarse a cabo con variadas técnicas [52],
tales como:
e Spin coating (recubrimiento por rotacion)
e Spray coating (recubrimiento por pulverizacion)
e Dip coating (recubrimiento por inmersion)

En este caso, la aplicacion de interés corresponde al spin coating o recubrimiento por ro-
tacion, el cual a través de la centrifugacion se utiliza en la fabricacion de peliculas finas
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(del orden de nandmetros a micras) para el deposito uniforme de revestimientos de mate-
riales orgénicos sobre superficies planas [52]. El equipo utilizando corresponde a un spin
coater marca Laurell, modelo WS-400BZ-6NPP/LITE.

Cabe mencionar que, al funcionar a través de la centrifugacion, el espesor de la pelicula
depositada viene determinado por la velocidad del centrifugado y viscosidad del material.
Por lo que, a mayor viscosidad o menor velocidad del proceso, mayor espesor de la peli-
cula [50]. El proceso de spin coating consta de cuatro pasos [52], expuestos en la llustra-
cién 68 y descritos posteriormente:

PIET

III) V)

lustracion 68: Proceso de spin coating o recubrimiento por rotacién, en el cual se muestran los procesos de 1) Depdsito,
I1) y 1) Centrifugado y 1V) Evaporacion. Adaptado de [52].

Se posiciona la fotoresina en el plato giratorio mediante una pipeta pasteur desechable (1)
y se inicia el proceso de centrifugado (l1), el cual se acelera hasta las revoluciones necesa-
rias dependiendo del material. Esto permite que la solucion aplicada se distribuya unifor-
memente debido a la fuerza centripeta (I11), al mismo tiempo que su velocidad provoca
una reduccion gradual del espesor de la capa.

Durante todo el proceso, se produce una evaporacion homogénea del disolvente, facilitada
por la rapida rotacion (1V). Los compuestos altamente volatiles son eliminados, mientras
que los de menor volatilidad se depositan en la superficie del sustrato [52].

Se debe tener en consideracion que la eficiencia del proceso es muy baja en términos de
pérdida de material, puesto que, en general, el 95%-98% del material se desprende y se
elimina durante el proceso y sélo el 2%-5% del material se dispersa sobre el sustrato [52].

Ademas, las revoluciones necesarias para realizar la impregnacion del sustrato con resina
dependen del material, por lo que es necesario determinar los parametros de velocidad de
centrifugado para obtener una distribucion uniforme de la fotoresina S1811 G2-1 QT so-
bre la superficie. Para lo anterior se recurre a interpolaciones entre valores conocidos de
acuerdo a fichas técnicas, y analisis bajo la técnica de WLI utilizando un objetivo con
magnificacion de 20X, en conjunto con el software MountainsLab®.
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Horneo

Tras el recubrimiento por centrifugado, la pelicula se somete a un horneado suave, nece-
sario para eliminar los compuestos no evaporados del disolvente, los que podrian interfe-
rir en el proceso posterior [50].

Las temperaturas y tiempo de horneo dependen del material y su espesor. El proceso pue-
de ser realizado en un horno por conveccion o por induccion en una placa calefactora lla-
mada hotplate.

En este caso se emplea la placa calefactora marca Fisher Scientific serie Isotemp, para la
cual se utiliza una camara de imagen térmica marca ULIRvision modelo TI1175, que per-
mite comprobar la homogeneidad de temperaturas en su superficie y definir el lugar don-
de posicionar el sustrato que se sometera al horneo.

A continuacién, fue necesario definir el tiempo y temperatura de horneo de la muestra
impregnada en fotoresina para establecer las condiciones dptimas que aseguren un proce-
so satisfactorio posteriormente. Para lo anterior se utilizé un montaje con el hotplate junto
a una termocupla tipo varilla marca YCT modelo YC-711D, lo que permitié definir el
tiempo de coccion en funcion de la temperatura utilizada.

Exposicion de la fotoresina

La irradiacion de la fotoresina se realiza mediante un patron de luz ultravioleta intenso,
para el cual existen diversas técnicas, tales como: proyeccion directa con alineador de
mascara, exposicion escalonada de superficies parciales mediante dptica de reduccion, es-
critura directa por laser, respectivamente expuestas en la llustracion 69 [55].

Luz paralela

Mascara
fotografica
Optics
Material
Foto resina \‘W expuesto

Sustrato

llustracion 69: Métodos més habituales para la exposicion de capas fotorresistentes, izquierda: proyeccion directa con
alineador de mascara, centro: exposicion escalonada de superficies parciales mediante ptica de reduccion, derecha: es-
critura directa por laser [55].

En este punto es importante diferenciar los comportamientos entre las resinas positivas y
negativas, ya que esta exposicion provoca un cambio quimico que modifica las propieda-
des, cambiando la solubilidad del sector irradiado y permitiendo que este pueda ser elimi-
nado en el caso de una resina positiva, mediante una solucién especial llamada revelador
o developer. Mientras que, en el caso de una resina negativa, la exposicion provoca que la
region no sea soluble en el revelador [50], [52], [51].
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La dosis de exposicion utilizada dependera de cada material y cuanto mayor espesor tenga
la pelicula, mayor sera la dosis necesaria para el resultado 6ptimo del proceso [50].

En este caso, se utiliza la escritura directa por laser, considerando su alto nivel de preci-
sion para el orden micrométrico del disefio a realizar. El proceso se realiza a través del
equipo MLA-100 Alineador sin méascara de sobremesa, el cual se utiliza paralelamente
conectado a un computador con el software HIMT MLA, que permite introducir toda la in-
formacion necesaria para realizar el disefio sobre el sustrato.

Una vez dicho lo anterior, y dado que la resina S1811 G2-1 QT es positiva, se establece
que, al exponer distintas zonas segun el disefio seleccionado, se producird una reaccién
quimica que permite que la resina sea soluble en ese sector. Por lo que, es necesario de-
terminar el disefio de electrodos y calefactores adecuados para una correcta exposicion y
obtencion del disefio en la fotoresina, accion que se realizé6 mediante la plataforma de Au-
toCAD®.

Adicionalmente, se definio el nivel de exposicion al cual se sometera la resina, el que se
basa en los datos obtenidos en la ficha técnica [56] y pruebas de laboratorio.

Revelado

El proceso de revelado o developing, suele llamarse “disolucién”, en el caso de resisten-
cias negativas, y “grabado”, para resistencias positivas [50]. Existen diversas técnicas, en-
tre las que se encuentran los revelados himedos, seco, quimico-seco y fisicoquimico.

En este estudio se utiliza el developing humedo, proceso en el cual el sustrato se sumerge
en una solucioén quimica (inmersion) o esta se pulveriza sobre él [50]. Luego, las caracte-
risticas de la fotoresina hacen que el area expuesta a la luz sea facilmente eliminada con
un disolvente organico [53].

Las principales ventajas del revelado humedo son su alta selectividad y reproducibilidad,
obtencidn de superficie de grabado con baja rugosidad (suave) y su velocidad de revelado
es controlable con la concentracion del agente revelador [50].

La superficie de las muestras resultantes depende del tiempo de revelado y la agitacion
sobre los resultados obtenidos, dado que los productos de reaccion pueden funcionar co-
mo una barrera entre el revelador y la superficie del material [50], tal como se muestra en
la llustracion 70.
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lHustracion 70: Perfil del revelado himedo: (a) bien agitado y (b) no agitado; las longitudes de las flechas representan
las velocidades de revelado. Adaptado de [50].

En este caso, se utilizd el developing himedo, bajo técnica por determinar, con una solu-
cion quimica (revelador) compuesta por hidroxido de tetrametilamonio pentahidratado
(C4H23NOg) en agua destilada a distintas concentraciones.

Las caracterizaciones necesarias para verificar la calidad del recubrimiento se llevaron a
cabo mediante SEM, utilizando el equipo marca Phenom ProX.

El insumo C4H23NOs se presenta como material particulado y para la preparacion de la
solucion se debe determinar la concentracion que permita cumplir la funcion de revelar el
disefio expuesto. El pesaje del material se realizd con una balanza marca Shimadzu mode-
lo TX223L.

En cuanto a la manipulaciéon de la sustancia, debe realizarse dentro de una camara de
guantes, para permitir su manejo dentro de una atmdsfera inerte (argon), dado que el ma-
terial es higroscopico. Posteriormente, y una vez masada la cantidad de material a utilizar,
se retira de la camara, se diluye y agita con agua destilada dentro de un vaso precipitado.

4.3.3 Resultados y discusion

A continuacién, se presentan los resultados de la definicién de parametros y discusiones de la
fabricacion del molde para electrodos y calefactores en las etapas correspondientes de la metodo-
logia para la realizacion del proceso de litografia Optica descrito previamente.

Parametros proceso spin coater

De acuerdo con la ficha técnica de la resina utilizada [56], la maxima uniformidad de re-
cubrimiento se alcanza normalmente entre las velocidades de centrifugado entre 3500 y
5500 rpm.

Ademas, es necesario tener en cuenta que el uso de perfiles de aceleracion con rampas
pronunciadas y una meseta corta intermedia como la mostrada en la Ilustracion 71 contri-
buye a lograr peliculas mas gruesas y uniformes [57]. Por lo tanto, se implementdé una
rampa de tiempos especifica para llevar a cabo pruebas a diversas velocidades en la mese-
ta, cuyos valores se muestran en la Tabla 11.
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Meseta

Velocidad de rotacion

Tiempo

lustracion 71: Perfil de tiempos y velocidades utilizado para recubrimiento por rotacion. Adaptado de [57].

Tabla 11: Pruebas de spin coating para diferentes velocidades en la meseta intermedia.

Parametro Rampa 1 Meseta Rampa 2
a) 3500
Velocidad b) 4000 .
[rpm] Desde 0a500 | De500a c) 4500 Desde velocidad en mesetaa 0
P d) 5000
e) 5500
Tiempo [s] 30 40 30

Las muestras obtenidas de las pruebas descritas se exponen en la llustracion 72.

a)

b)

d)

e)

o
A

lustracion 72: Pruebas de recubrimiento por centrifugacion: a) 3500 rpm, b) 4000 rpm, ¢) 4500 rpm, d) 5000 rpm y €)
5500 rpm.
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En términos cualitativos, se puede concluir que todas las muestras centrifugadas exhiben
areas de mayor concentracion de resina en los bordes superior derecho e inferior izquier-
do. Sin embargo, en las muestras de 4500 y 5000 rpm, esta concentracion parece dismi-
nuir. Ademas, se establece que la centrifugacion a 5500 rpm no resulta eficaz, ya que la
alta velocidad provoca puntos donde la resina no se deposita correctamente.

Dado lo anterior, se realizaron pruebas mediante la técnica WLI a los casos de 4500 y
5000 rpm, para estudiar las caracteristicas de superficie y poder seleccionar la velocidad
que permita obtener un espesor homogéneo sobre toda el &rea de la muestra, considerando
que de este modo existen menos posibilidades de quemar sectores de resina debido a un
horneado diferenciado en la superficie (de acuerdo a lo especificado en la Seccién 4.3.2).

Los resultados del andlisis se presentan en la llustracion 73 a) para la resina centrifugada
a 4500 rpm y b) para la de 5000 rpm. Ademas, la Tabla 12 muestra la desviacién estandar
de la distribucion de alturas de la muestra (Sq) en ambos casos. La técnica fue realizada
utilizando un objetivo con magnificacion de 20X en el equipo MFT-5000 Tribometer jun-
to a su posterior tratamiento digital de los datos en el software MountainsLab®, cuyas he-
rramientas permiten obtener los datos expuestos a continuacion.

a) Vista 3D de la superficie b) Vista 3D de la superficie

Fotoresina centrifugada a 4500 [rpm] en meseta Fotoresina centrifugada a 5000 [rpm] en meseta

400

100 200 300 400 500 600 700 800 0 100 200 300 400 500 600 700 800

pm nm

lustracion 73: Vista 3D de topografia de superficie en sustrato con fotoresina centrifugada: a) 4500 [rpm] y b) 5000
[rpm] mediante técnica WLI realizado en software MountainsLab®.

Tabla 12: Desviacion estandar de distribucion de alturas (Sq) en las superficies estudiadas.

um
1 1.5

0.5

- 0.0

Muestra a 4500 [rpm] Muestra a 5000 [rpm]
Desviacion estandar de dis-
tribucion de alturas de la 0,357 0,447
superficie (Sq) [um]
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Analizando los resultados obtenidos, en cuanto a la homogeneidad del depdsito, se apre-
cia en ambas figuras de la llustracion 73 una gran variedad de colores, lo que refleja la
variabilidad de alturas en la superficie segun la escala que alli se establece. Sin embargo,
y como se manifiesta en la Tabla 12, la desviacién estandar de los datos de altura en la
superficie es mayor en el caso centrifugado a 5000 rpm, presentando un valor de aproxi-
madamente 0,1 um mayor que el caso realizado a 4500 rpm.

En consideracion de lo anterior, se determina que la velocidad a utilizar en la meseta es de

4500 rpm, puesto que la menor desviacion en la distribucion de alturas de su superficie se
traducira en mayor homogeneidad del depdsito realizado sobre ella.

Parametros proceso de soft bake

a) Determinacién de temperatura de horneado

Tal como fue mencionado en la seccion previa, la homogeneidad de la superficie obtenida
es muy relevante para el proceso de horneado, ya que de acuerdo a ésta se define la tem-
peratura necesaria y suficiente para hornear la fotoresina. Por lo que, se utilizaron los va-
lores presentes en la ficha técnica [56], especificamente el grafico de espesores de pelicu-
la vs. velocidad de centrifugado (llustracion 74) para elaborar una linea de tendencia, ex-
puesta en la lustracion 75, cuya ecuacion permite interpolar un valor de espesor de resina
para la velocidad de centrifugacion seleccionada.

Espesor vs. veloc. de rotacion fotoresinas S18XX G2

40000 ~

35000 * ~—0— Si822
30000 -
25000 -
20000 -

150004 —

-

10000

Grosor de fotoresina (A)

5000 4

1 A e

1000 2000 3000 4000 5000 8000 7000 8000

| L I DA

Velocidad de rotacién (rpm)

lustracion 74: Grafico de espesores de pelicula vs. velocidad de centrifugado. Adaptado de [56].
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Grosor vs. veloc. de rotacion fotoresina S1811 G2

15500
14500 |

13500

12500

y = -5668In(x) + 57889
R2=10,993

11500

Grosor [A]

10500
9500
8500

7500
2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500 6000 6500 7000
Velocidad de rotacién [rpm]
llustracion 75: Linea de tendencia e interpolacion de valores para spin coating con resina S1811 G2.

De acuerdo a lo anterior, se define la Tabla 13 con el valor interpolado segun la ecuacion
definida para la linea de tendencia presente en la llustracion 75.

Tabla 13: Interpolacion de valor para spin coating de fotoresina.

Veloc. de Espesor de
rotacion [rpm]|fotoresina [pm]
2000 1,50
3000 1,25
4000 1,05
Interpolacion
4500 1,02
5000 0,95
6000 0.87
7000 0,79

Por lo tanto, se espera que el espesor obtenido sea alrededor de los 1,02 um para la resina
centrifugada a 4500 rpm.

Luego, de acuerdo a los datos expuestos en la ficha técnica respecto de la resina S1813, la
temperatura necesaria para un espesor de 12300 A son 115°C [56], asumiendo una rela-
cion lineal dado que las resinas son similares, se realizé el calculo de temperatura necesa-
rio en el caso de la resina S1811 segun la Ecuacién 13 y el dato de espesor calculado an-
teriormente.

Espesotsigin * Tsoft-bake,s1813

Tsoft—bake,51811 = Espesortsisss Ecuacion 13
. 10200 [A] - 115[°C] _ 95 37 [or
soft—bake,S1811 — 12300 [A] - ) [ ]
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Segun los resultados obtenidos, la temperatura para el proceso de coccion suave de la re-
sina S1811 sera de aproximadamente 95,4°C, valor que se debe verificar en las etapas
posteriores de este apartado.

b) Determinacion de ubicacion de sustrato en hotplate

Considerando que es necesario conseguir un proceso reproducible, se desea establecer la
posicion de el o los sustratos en la placa calefactora asegurando que se encuentren a la
misma temperatura. Por lo tanto, fue necesario determinar la homogeneidad de este para-
metro en el hotplate, para lo que se utiliz6 una camara térmica y el equipo descrito en la
Seccion 4.3.2 seteado a 40°C, obteniendo los resultados de la llustracion 76.

= I e p B

y A

[

llustracion 76: Resultados de camara térmica sobre hotplate.

Observando la distribucion de temperaturas, se determina que el sustrato se posicionara en
el centro del hotplate, dado que es el lugar con mayor temperatura. Adicionalmente, se
decide que se calentaran solo un sustrato a la vez, ya que el equipo, a pesar de presentar
valores bastante similares, no presenta homogeneidad en su superficie, lo que provocara
dificultades en la reproducibilidad del proceso.

Posteriormente se dispone el sustrato en el centro para evaluar el cambio de temperatura
sobre la superficie recubierta con fotoresina, obteniendo los resultados de la llustracion
77.
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lustracion 77: Resultados de camara térmica sobre hotplate con sustrato recubierto en fotoresina.

Se determina que existe una diferencia de 1°C entre la temperatura del hotplate y la super-
ficie impregnada en la posicion seleccionada. Por lo que la diferencia entre los 40°C se-
teados en el equipo y la temperatura medida en la resina es de 13,4°C, lo que es valido
cuando el sustrato ya se ha calentado por mas de 2 minutos a la misma temperatura.

c) Determinacién de tiempo de coccidn de fotoresina

Respecto al tiempo de horneado, se realizaron diversas pruebas midiendo con una termo-
cupla sobre el sustrato, durante ciertos rangos de tiempo y utilizando el montaje expuesto
en la llustracién 78. De esta forma fue posible determinar el tiempo necesario para obte-
ner la temperatura de 95,4°C calculada.

llustracion 78: Montaje prueba determinacion de tiempos de coccion.
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De acuerdo a las pruebas realizadas, se define que para alcanzar los 95,4°C, es necesario
configurar el hotplate a 108,8°C, sin embargo, y dado que solo se pueden fijar valores
multiplos de 5, se comenz6 con 105°C en el hotplate.

Los resultados de la primera prueba se muestran en la Tabla 14 a continuacion:

Tabla 14: Resultados prueba 1 con hotplate a 105°C.
T[°C] Tiempo [s]

22,9 0
25,3 30
26,9 40
28,7 50
30,9 60
33,3 70
35,2 80
36,9 90

800 | 1500 (25 min.)
91,4 | 2100 (35 min.)

Respecto al analisis cualitativo del comportamiento de la fotoresina, se observo un cam-
bio de color a un rojo mas intenso cercano a los 25°C, lo que en etapas posteriores se veri-
ficd que no era el efecto esperado, puesto que al realizar el revelado no fue posible retirar
la resina adherida al sustrato (llustracion 79).

lustracion 79: Fotoresina adherida al sustrato en el proceso de revelado.

Dado lo anterior, se busco determinar la temperatura 6ptima a la cual la resina se comporte
segun lo deseado, es decir, se revele por completo el disefio final en la etapa de revelado.
Efectuando ensayos adicionales, se evaluaron muestras reduciendo el tiempo de horneado pa-
ra observar sus cambios a temperaturas cercanas a los 25°C (con el hotplate configurado a
39°C), temperatura en la que se observo el cambio de color mencionado. Los resultados se
exponen en el grafico de la llustracion 80, el cual incluye las 4 pruebas adicionales cuyos re-
sultados se encuentran en el Anexo C.2.
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Temperatura vs. Tiempo de horneado
Hotplate a 39 [°C]
24,0

—8—Prueba 2

—8—Prueba 3
23,5
—8—Prueba 4

23,0

22,5

Temperatura [°C]

22,0

21,5
0 5 10 15 20 25 30 35

Tiempo [s]

lustracion 80: Gréafico de Temperatura vs. Tiempo de coccién suave de fotoresina, tres pruebas con el equipo seteado a
39 [°C].

Los resultados de las pruebas nuevamente resultan en resina adherida al sustrato, pero esta
vez si fue posible retirar parte del material, obteniendo muestras mas claras en cuanto al color
de la resina.

lHustracion 81: Fotoresina adherida al sustrato luego del proceso de revelado.

Dado que resultado final de la muestra sigue siendo insatisfactorio, se realizo el proceso com-
pleto de litografia para dos muestras sometidas a horneado durante 20 y 30 s respectivamente,
consiguiendo resinas expuestas a un promedio de 23°C y 23,6°C, cuyos resultados se mues-
tran en la llustracion 82.

a) b)

lustracion 82: Muestras sometidas a coccion suave a con hotplate seteado a 39[°C] con diferentes tiempos, a) 20[s]; b)
30[s].
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En la figura es posible observar una gran diferencia entre ambos resultados, obteniendo el es-
cenario Optimo en el caso expuesto a horneado suave durante 20 s, a diferencia del caso reali-
zado durante 30 s, donde se observa la resina adherida al sustrato.

En consideracion de los resultados obtenidos, se establece que el tiempo y temperatura pti-
ma para la resina utilizada, son 20 s sobre el hotplate seteado a 39°C, obteniendo una tempe-
ratura de 23°C sobre el sustrato.

Como observacion adicional y dado los resultados presentados, es de suma importancia veri-
ficar la temperatura de la sala previo a comenzar el proceso de litografia, puesto que si se en-
cuentra a temperaturas superiores a los 23°C el proceso se vera afectado.

Pardmetros proceso de exposicién
Para el proceso de exposicion es necesario determinar el disefio a emplear junto a la dosis
de exposicion necesaria para revelar este mismo.

Disefio de calefactor
El calefactor fue disefiado en la plataforma de AutoCAD® de acuerdo con las especifica-
ciones de la llustracion 83, junto a la Tabla 15.
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llustracién 83: Medidas disefio de calefactor realizado en AutoCAD®.
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Tabla 15: Medidas calefactor disefiado en AutoCAD®.
Medida | Valor [pm]

a) 2340
b) 2920
C) 1265
d) 415
e) 425

Cabe mencionar que la exposicion es de escritura directa por laser, por lo que se expondra
el disefio tal como muestra la llustracion 84.

Simbologia
[[] No expuesto
[ ] Expuesto

llustracion 84: Forma de exposicion del disefio de calefactor en litografia dptica con escritura directa por laser.

Se realizaron mdltiples ajustes a este disefio para lograr el resultado definitivo que se
muestra anteriormente en la llustracion 84. Estas modificaciones se llevaron a cabo con el
propdsito de satisfacer las especificaciones requeridas para las etapas subsiguientes del
proceso.

Disefio de electrodo
El electrodo se disefi6 en la plataforma de AutoCAD® de acuerdo con las medidas especi-
ficaciones de la llustraciéon 85 junto a la Tabla 16.
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llustracién 85: Medidas disefio de electrodo realizado en AutoCAD®.

Tabla 16: Medidas electrodo disefiado en AutoCAD®.
Medida | Valor [pm]
a) 2543
b) 2960

Por ultimo, dado que la exposicién es de escritura directa por laser el disefio se expondra
como muestra la llustracion 86.
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Simbologia
[[] No expuesto

% D Expuesto

lustracién 86: Forma de exposicion del disefio de electrodo en litografia 6ptica con escritura directa por laser.

El disefio presentado se fundamenta en modelos previos empleados en LINSE de Brasil.
No obstante, se aplicaron cambios a estos modelos, basados en la dimension de la zona de
electrodos, destinado a medir la resistencia del material sensor. Se incrementd el nimero
de mediciones de resistencia en este sector, cuyos valores son promediados, permitiendo
asi obtener una estimacion mas representativa del comportamiento del material sensor de-
positado.

Calculo de dosis de exposicion de la fotoresina

Los datos proporcionados en la ficha técnica relativa a la fotoresina S1813 indican que,
segun [56], la dosis de exposicidn adecuada para un espesor de pelicula de 1,23 um es de
150 mJ/cm?. Por lo tanto, considerando que el grosor calculado para los recubrimientos
es de 1,02 umy que la dosis de exposicién utilizada varia en funcion del espesor de la pe-
licula, requiriendo mayor dosis en peliculas de mayor espesor, se realizaron pruebas con
la dosis mencionada asumiendo que se lograria la exposicion completa de la fotoresina.

El resultado obtenido utilizando la dosis de 150 mJ/cm? se observa en la llustracion 87.

Ilustracion 87: Prueba de exposicion con dosis de 150 [m//cm?].

A raiz de los resultados obtenidos se concluye que la aplicacién de una dosis de 150 mj/
cm? permitié que toda la resina del disefio expuesto fuera soluble en el revelador, retiran-
do la fotoresina en el sector deseado.
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Parémetros proceso de revelado

Uno de los reveladores comerciales conocidos para el tipo de resina utilizada es el MF-
319 Developer marca SHIPLEY, el cual segun su ficha técnica [58] y lo comprobado con
material presente en el laboratorio, tiene una vida util limitada que ademas se ve afectada
segun su forma de almacenamiento. Por tanto, se decidio elaborar una solucion reveladora
que pueda ser preparada al instante en que se necesite, garantizando asi su eficacia en
cualquier momento.

a) Determinacion de la concentracion de solucion reveladora

Dado que el compuesto principal del desarrollador comercial es el hidroxido de tetrameti-
lamonio (C4H13NOg), se prepard una solucion con hidréxido de tetrametilamonio pentahi-
dratado (C4H23NOs), presente en el mercado, como se describe en la Seccion 4.3.2 y utili-
zando 100 mL de agua destilada.

Inicialmente se desarrollaron calculos preliminares para obtener una estimacion inicial de
concentracion de la solucion, esto dado que sélo se conoce la composicidn porcentual de
agua y tetrametilamonio del desarrollador comercial, sin embargo, no se especifica si esta
definida como %peso/peso (%p/p) o %volumen/volumen (%v/v).

Los valores de composicion expuestos en la ficha de seguridad [73] estipulan que el desa-
rrollador comercial se compone de 95-99% agua y 5-1% hidréxido de tetrametilamonio.
Tomando en consideracion que la solucion tiene un gran porcentaje de agua, se asumio
que la densidad de la mezcla es similar al agua, valor conocido de 1g/ml.

Para realizar una evaluacion inicial se ajustan los valores en la mitad de los rangos esta-
blecidos, es decir, asumiendo una composicion de un 97% de agua y 3% de CsH23NOs y
realizando calculos tanto para %p/p como %v/v. Tomando como supuesto que la cantidad
de C4H23NOg agregado es despreciable en comparacién al volumen de agua utilizado, por
lo que el volumen de solucién se mantiene en 100 mL para los calculos.

Asumiendo que la composicién esta dada en %p/p
Se calcula la masa de solucién utilizando la Ecuacién 14:

Msoluci()n solucién * Psolucién Ecuacion 14

g
Mgo1ycion = 100 [mL] -1 [ﬂ] =100 [g]

Por lo tanto, las masas de cada compuesto fueron de 97 g de agua destilada y 3 g de
C4H23NOe.
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Asumiendo gue la composicion esta dada en %v/v

Al considerar 100 mL de solucion, tomando en cuenta los porcentajes 97% de agua desti-
lada y 3% de C4H23NOs, los volimenes de cada compuesto fueron de 97 mL de agua des-
tiladay 3 mL de C4H23NOe.

Luego, para calcular la masa de CsH23NOs fue necesario considerar su densidad de 1,83
g/mlL [74], con lo que se calcula segun la Ecuacion 14:

g
Mc¢,1,,n0, = 3 [mL] - 1,83 [ﬂ] = 5,49 [g]

Obteniendo en este caso una masa de 5,49 g para el hidroxido de tetrametilamonio pen-
tahidratado.

Pruebas de concentracion

Teniendo en cuenta los calculos realizados, se procedio a realizar las pruebas a distintas
concentraciones, se adicion6 una tercera prueba de 6,4 g, equivalente a 3,5% en %v/v, en
caso de que la concentracion calculada no fuera suficiente.

Los ensayos fueron realizados bajo la técnica de inmersion durante 2 minutos agitando
constantemente, buscando obtener las mismas condiciones en las 3 soluciones. El disefio
expuesto se simplificd a s6lo un cuadrado dentro de otro para poder observar con mayor
facilidad la accién del desarrollador, los resultados obtenidos se exponen en la Tabla 17 e
Ilustracion 88 para distintas concentraciones de la solucion.

Tabla 17: Resultados obtenidos de ensayos de concentracion de revelador a distintas concentraciones.

Solucion A Solucion B Solucion C
Masa de
3,0 5,49 6,4
CsH23NOs [g] 7 )
Imagen de la
muestra revelada j
a) b) c)
llustracion 88: Resultados de prueba de concentraciones de revelador con
distintas masas de CsH23NOes: a) 3[g]; b) 5,49[qg]; c) 6,4 [g].
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Al analizar los resultados se advierte inmediatamente que la concentracion utilizada en la
solucién C es demasiado alta para las muestras, dado que retird la resina practicamente en
su totalidad. Asimismo, el sustrato inmerso en la solucion B también presentd zonas fuera
del disefio expuesto en las que la resina fue retirada. Sin embargo, deja ver la mayor parte
del disefio revelado en comparacion a las otras muestras. Por ultimo, la solucion A pare-
ciera no presentar la concentracion suficiente para revelar el disefio, por lo que éste apare-
cié en la superficie, pero no es solubilizado en el sector de interés.

Dado que las tres pruebas realizadas fueron insatisfactorias, se realizé un ensayo adicio-
nal, considerando que la concentracion deseada se encuentre entre los valores de la solu-
cion Ay B, debido a lo anteriormente discutido. Por lo tanto, se decidi6 llevar a cabo un
ensayo con una cantidad de 1 gramo menor que la empleada en la solucion B, es decir,
4,49 g, ya que esta concentracion fue la mas cercana a obtener el efecto deseado. El resul-
tado se muestra en la llustracion 89.

il

lustracion 89: Prueba de concentracion de revelador con 4,49 [g] de C4H23NOe.

Esta vez, fue posible ver como el disefio se revel6 correctamente, por lo que se selecciond
la solucion con 4,49 g de CsH23NOg con 100 mL de agua destilada que se utilizé como
revelador en el proceso.

b) Seleccidn de técnica reveladora
Tal como indica la Seccién 4.3.2, el developing himedo puede realizarse bajo la técnica
de inmersién (utilizada en los apartados anteriores) o efectuando una pulverizacion de la
solucién quimica sobre el sustrato.

A continuacion, se presenta una prueba de pulverizado (llustracion 90) que se realiz6 para
verificar si la técnica permite obtener muestras con mejor calidad de revelado, en compa-
racion al utilizado anteriormente.

|
— ]

lustracion 90: Prueba de pulverizado de solucion quimica sobre sustrato, a) pulverizado; b) resultado final.

83



Observando los resultados obtenidos, fue evidente observar que son insatisfactorios, pro-
bablemente debido a la forma en que fue ejecutada la técnica, ya que, por falta de equipos
se realizo con un frasco rociador en lugar de utilizar un equipo de revelado por pulveriza-
cion, por lo que la velocidad de salida y tamafio de gota del rociado pudo ser muy agresi-
va para el sustrato.

Respecto al proceso de inmersion utilizado en todas las pruebas anteriores, se realizo de
acuerdo a lo expuesto en la llustracion 91, donde se sumerge el sustrato (a) y se generan
burbujas comprimiendo repetidamente una pipeta pasteur desechable (b), hasta observar
que el disefio aparece y queda sin restos de resina sobre el sector de interes (c).

b)

lustracion 91: Proceso de revelado: a) inmersion en solucion quimica; b) agitacion; c) resultado
final.

Al observar las imagenes previas, se pudo apreciar resultados exitosos en la muestra tra-
tada mediante la técnica de inmersion en solucion quimica, logrando un revelado comple-
to del disefio y exhibiendo uniformidad tanto en la regién disuelta como en la fotoresina
no expuesta. En contraste, el sustrato pulverizado con la solucion present6 superficies
irregulares y manchadas debido a una distribucién no homogénea y agresiva de la solu-
cion sobre la muestra.

Basado en los resultados obtenidos, se opté por emplear la técnica de inmersion, ademas
de destacar su mayor capacidad de reproducibilidad (sobre mas de 30 muestras) en cuanto
a la exposicion del sustrato a la solucion.

c) Determinacion tiempo de revelado

De acuerdo con lo mencionado en la Seccion 4.3.2, se considera que el tiempo de revela-
do y la agitacion fueron parametros relevantes en los resultados obtenidos. Por esta razon,
se procedio a evaluar el proceso de revelado en tres intervalos de tiempo distintos. Se lle-
V0 a cabo esta evaluacion empleando la técnica de inmersion, acompafiada de una agita-
cién constante durante el periodo establecido. Esta evaluacion tuvo como proposito dis-
cernir el momento idéneo para retirar el sustrato y lograr resultados eficaces. También,
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buscé determinar cuando la resina comienza a degradarse, haciendo que la muestra ya no
sea utilizable.

Dado que los detalles que se pretenden identificar son practicamente imperceptibles a
simple vista, se utiliz6 SEM, donde todas las iméagenes fueron tomadas sobre el area que
se representa en el acercamiento de la Ilustracion 92. Considerando que, en las microgra-
fias obtenidas, el color negro representa la fotoresina y el blanco el sustrato de alimina
(lustracion 93).

lustracién 92: Referencia de sector a estudiar en micrografias SEM.

Los periodos de tiempo empleados junto a sus resultados respectivos se muestran a conti-
nuacion:

Inmersion por 60 sequndos

La lustracion 93 a) presenta la micrografia del sector analizado con el objetivo de brin-
dar mejor comprension de su morfologia. Sin embargo, para las siguientes muestras, solo
se proporciona un enfoque detallado de la zona de interés, tal como muestra la Ilustracion
93 b).

a)

lustracion 93: Sector analizado inmerso durante 60[s] en solucion reveladora: a) vista general, b) enfoque detallado de
la zona de interés.
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Analizando los resultados obtenidos, la Ilustracion 93 a) muestra que fue posible observar
residuos de resina (zonas con contraste negro) a lo largo de todo el sector que deberia es-
tar libre de resina, es decir, totalmente revelado. Al aumentar la magnificacion de la zona
de interés, algunos restos de resina fueron detectados con un tamafio del orden de los 10
um, lo que podria causar problemas en la conductividad del material que se fabricara con
este molde.

Inmersion por 120 sequndos
La inmersion realizada durante 120 s genera el resultado mediante SEM observado en la
llustracion 94.

lustracion 94: Enfoque detallado de la zona de interés, inmersa durante 120 [s] en solucién reveladora.

La llustracion 94 muestra claramente la persistencia de restos de resina en sectores no
deseados. Sin embargo, el tamafio de estos disminuye considerablemente al aumentar el
tiempo de revelado, obteniendo un tamafio promedio de 3 um (para mayor detalle de
célculo de promedio de datos ir a Anexo C.3)

Inmersion por 180 seqgundos
Finalmente, la inmersién realizada durante 180 s genera el resultado observado mediante
SEM 'y presentado en la llustracion 95.
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lustracion 95: Enfoque detallado de la zona de interés, inmersa durante 180 [s] en solucion reveladora.

Discutiendo los resultados, se distingue un cambio notorio en la presencia de restos de re-
sina, a la vez de una disminucion evidente en su tamafio, obteniendo un promedio de 1,9
um (para mayor detalle de calculo de promedio de datos ir a Anexo C.3).

Resumiendo los resultados obtenidos de los tres ensayos, se considerd que el mejor esce-
nario es la inmersion realizada por 180 segundos, ademas de mencionar que el tamafio ob-
tenido de 1,9 um promedio para los restos de resina se considera despreciable en compa-
racion al tamarfio del sector de interés en el sustrato revelado.

Por altimo, cabe mencionar que, considerando la evaluacion cualitativa de los resultados,
no es recomendable revelar el sustrato por méas de 180 segundos, puesto que la resina co-
mienza a degradarse en sectores donde es necesario que permanezca homogénea. Tal co-
mo se observa en la llustracion 96.

Sector deseado
(cuadrado)

llustracion 96: Sustrato con resina revelada durante 4 minutos (240 s).

87



4.4 Pulverizacion catédica

4.4.2 Capas delgadas

La capas o peliculas delgadas se definen como sistemas bidimensionales con area superfi-
cial mucho mayor a sus dimensiones volumétricas [40]. Uno de los mayores logros de la
tecnologia de capas delgadas ha sido su contribucion al desarrollo de los dispositivos y
circuitos integrados de microelectronica [59]. Particularmente en esta situacion, su aplica-
cién en sensores resulta de gran interés. Los sensores son componentes empleados en va-
riados sectores industriales y estan sujetos a requisitos especificos que deben cumplirse
para garantizar un rendimiento adecuado, por lo que resulta conveniente considerar el sis-
tema recubrimiento/sustrato, y analizar separadamente cada una de las regiones del con-
junto [59].

Recubrimiento
Intercara

Sustrato

lustracion 97: Representacion de sistema recubrimiento/intercara/sustrato.

Tomando en consideracion la llustracion 97, se analizaran las caracteristicas y requisitos
necesarios para cada sector, identificandolos como: I) recubrimiento, Il) intercara y IlI)
sustrato.

i.  Recubrimiento: es necesario que cuente con buena estabilidad en contacto con la
atmosfera, ademas de que el material y caracteristicas del recubrimiento retnan las
propiedades necesarias para la funcion a realizar, tales como conductividad, resis-
tividad eléctrica, entre otros [59]. Requisitos que, como se describe en la Seccion
4.1.2, se cumplen con el platino.

ii.  Intercara: es fundamental que exista adherencia entre el recubrimiento y el sustra-
to [59].

iii.  Sustrato: el material es seleccionado en funcion de su aplicacion, pudiendo tener

un papel activo o de soporte de la pelicula [59]. En este caso, su funcion es de so-
porte permitiendo aislar eléctricamente ambas caras del sensor.
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4.4.3 Técnica de pulverizacion catodica o sputtering

Dentro de las multiples técnicas para el depdsito de peliculas delgadas, se destaca la pul-
verizacion catodica o sputtering. Este método de deposicion en fase de vapor surgié como
respuesta a las limitaciones encontradas en otras técnicas. Puesto que, debido a la direc-
cionalidad de la trayectoria de los a&tomos adsorbidos y la dificultad para controlar la ve-
locidad de operacidn, otros enfoques presentaban desafios en términos de uniformidad en
el espesor de las capas depositadas [60].

Segln [60], “la técnica de sputtering se basa en el bombardeo intenso de un material con
los iones producidos en una descarga eléctrica en forma de plasma. Cuando la energia
de los iones incidentes es suficientemente elevada, la interaccion con la superficie del
material hace que los atomos de la superficie sean arrancados para pasar a la fase va-

i)

por”.

Uno de los grandes avances del desarrollo de la técnica mencionada es la variante conoci-
da como sputtering con magnetrén o magnetron sputtering, basada en la utilizacion de
campos magnéticos sobre la superficie del material a pulverizar (catodo). La presencia del
campo magnético afecta la trayectoria de las especies presentes en el plasma produciendo
un plasma mas localizado y eficiente, confinando los electrones secundarios y generando
un aumento de colisiones con los iones positivos de la descarga, obteniendo como resul-
tado un aumento de la eficiencia de ionizacion y, por lo tanto, tasas de depdsito mayores
[60]. En la Ilustracion 98 se presenta un esquema de funcionamiento del sistema magne-
trén sputtering ya descrito.

Manipulador
giratorio

Manoémetro
£

L

Sustrato

Puerto de
visualizacion

Atomo
expulsado Recubrimiento

portarget  FH¥ ©@

-
Suministro de

gas (Ar+)

/@
® o Target o blanco

J >, P
/O L. (material a evaporar)
(AR o @
\V

Suministro de
potencia RE/DC
J

llustracion 98: Esquema de funcionamiento Magnetrdn Sputtering. Adaptado de [61].

Campo generado
por electrones

Magnetrones de pulverizacion catodica

Dentro de las ventajas que destacan de esta tecnica cabe mencionar la capacidad de gene-
rar depdsitos a temperatura baja, es decir, no requiere calentar el sustrato; presenta buena
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adherencia de la pelicula depositada, requisito fundamental para la zona de la intercara
mencionada en la Seccion 4.3.2. Adicionalmente, lo que define a la técnica de sputtering
como una de las técnicas mas avanzadas y con mejores caracteristicas para efectuar el de-
posito de materiales en forma de capa delgada, es su buen control sobre la tasa de erosién
del blanco, que, por consiguiente, influye directamente en la tasa de deposicion del mate-
rial [60].

4.4.4 Metodologia

La utilizacion de la técnica de pulverizacion catddica tiene como finalidad la fabricacion
de componentes de los dispositivos de acuerdo con las caracteristicas descritas en la Sec-
cion 4.1.2, para lo que se utiliza como sustrato los moldes elaborados en la Seccion 4.3.

A continuacion, se describe la metodologia de las etapas necesarias para llevar a cabo la
correcta fabricacion de peliculas delgadas de platino mediante magnetron sputtering. Pa-
ra mayor detalle acerca del protocolo de procedimiento dirigirse al Anexo D.

I.  Sistema recubrimiento/intercara/sustrato
En consideracion de lo mencionado en la Seccién 4.4.2, se emplean materiales con un
rendimiento bien establecido y previamente documentado. Por lo tanto, los componentes
principales utilizados en cada area son:

Recubrimiento: target o blanco formado por un disco sélido de platino (Pt), didmetro:
2,54 cm, espesor: 0,64 cm, peso: 69 g, fabricado en Joyeria Helmlinger.

Sustrato: Alumina (Al20z), tamafio 3 x 1,2 cm, tratada térmicamente y con disefio reali-
zado en resina S1811 G2-1 QT bajo técnica de litografia Optica descrita en la Seccion 4.3.

En cuanto a la formacion de la intercara, existen numerosos reportes en los que se eviden-
cia la compatibilidad platino/alimina [41], [8], [13].

Il.  Preparacion de la muestra
Para ingresar una muestra a la camara de vacio, se adhiere la muestra con cinta kapton al
portamuestras del equipo, siempre utilizando guantes y pinzas para no contaminar el sus-
trato con sales o agentes organicos. Una vez posicionada la muestra, se limpia la superfi-
cie soplando nitrogeno (99,5% de pureza) para impurezas residuales que pudieran estar
adheridas a la superficie.
Finalmente, se ingresa a la cdmara siguiendo el protocolo descrito en el Anexo D.

I1l.  Definicion de pardmetros de operacion y evaporacion
Después de introducir la muestra, y como primera etapa, se establecieron los parametros
(intensidad de plasma) realizar el depdsito del material sobre el sustrato de alimina.
Se utilizo la fuente de corriente continua (DC, por sus siglas en inglés) marca Power Mag
Technologies, modelo Maxim 1500 DC Magnetron Power Supply.
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Definicion de parametros de plasma

Las condiciones empleadas en las pruebas realizadas fueron ajustadas mediante estudios
de WLI en las muestras evaporadas, para lo que se utilizé el equipo MFT-5000 Tribome-
ter, utilizando un objetivo con magnificacion de 20X, junto al software MountainsLab®,
mencionados en la Seccion 4.3.

Para la operacion del magnetrdn se defineron los pardmetros de:
- Flujo de argén (F2)
- Presion (p)
- Revoluciones por minuto de operacion de la bomba (rpm)
- Potencia del generador de radiofrecuencia (P)

El flujo de argon (Ar) empleado, fue regulado mediante una fuente de alimentacion y lec-
tura del controlador de caudal marca mks.

Célculo de velocidad de crecimiento de capa de platino

La tasa de crecimiento de la capa de platino, bajo las condiciones fijadas, fue determina-
da mediante pruebas preliminares de tiempos de depoésito a 70 y 90 minutos bajo condi-
ciones de plasma estables y definidos.

Calculo de espesor de recubrimiento y tiempo de evaporacion

Utilizando los valores conocidos de las medidas del calefactor descrito en la Seccion 4.3,
el valor de resistividad especifica del platino y la resistencia objetivo promedio de 150 Q,
se calculd el espesor de recubrimiento necesario para cumplir dichos requerimientos.

Una vez determinado el espesor, se utiliza la tasa de crecimiento calculada para estable-
cer el tiempo de depdsito necesario para llevar a cabo el recubrimiento.

Recocido

El recocido se plantea como una alternativa para disminuir el tiempo de dep6sito y mejo-
rar las condiciones eléctricas del material, para lo que se realizan pruebas a 400, 500, 600
y 650°C durante periodos de tiempo entre 1y 2 horas. Por tltimo, se caracteriza la mues-
tra seleccionada para medir su espesor mediante WLI.

IV.  Proceso de Lift-off
El proceso de lift-off se basa en el mecanismo de funcionamiento que plantea la técnica
de revelado o developing realizado en la Seccion 4.3.

En esta instancia, el procedimiento se utilizé para eliminar la resina y el platino que no
forman parte del disefio final, es decir, todo lo relacionado con el molde empleado en eta-
pas previas (secciones con resina en la etapa anterior). Para este proposito, se empleé la
técnica de inmersién en solvente quimico, concretamente 1-metil-2-pirrolidona de la mar-
ca EMPLURA ®, el cual demostro ser eficaz en la eliminacion tanto de la resina como del
material de recubrimiento depositado sobre esta.
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Por ultimo, es importante subrayar la relevancia de la agitacion durante el proceso para
evitar que los productos de reaccion formen una barrera entre la solucion y la superficie
del material.

El proceso de lift-off realizado bajo inmersion en 1-metil-2-pirrolidona se realiz6 de
acuerdo a los siguientes pasos:

1) Sumergir el sustrato evaporado utilizando una pinza de teflon.

2) Generar burbujas comprimiendo repetidamente una pipeta pasteur desechable hasta
observar que se retira completamente el recubrimiento no deseado, es decir, queda so6-
lo el disefio del calefactor o electrodo sobre el sustrato de alimina.

3) Retirar sustrato de la solucion y limpiar con acetona para retirar restos de platino y/o
solucion.

V.  Evaluacion de proceso alternativo: Fuente de corriente alterna (RF)
Para complementar el estudio y observar el efecto del tipo de fuente sobre los depdsitos
de platino, se utiliz6 un generador de radiofrecuencia de corriente alterna (RF por sus si-
glas en inglés) marca Kurt J. Lesker Company modelo R301.

Considerando que la fuente de corriente alterna tiene una naturaleza de operacién diferen-
te a la DC, fue necesario redefinir los pardmetros, utilizando todos los pasos anteriormen-
te mencionados con la ayuda de valores de referencia de bibliografia [64-67].

Se establecen tanto el tiempo de depdsito como de recocido con el objetivo de obtener la
misma resistencia resultante del proceso realizado con la fuente DC. Cuyo resultado final
fue verificado caracterizando el espesor de la muestra mediante WLI.

4.4.5 Resultados y discusion

I.  Definicion de pardmetros de operacion
Como primera etapa, se establecieron las condiciones Optimas para realizar el depoésito de
platino sobre los sustratos de alumina.

Se utilizé la fuente DC, junto a los parametros utilizados en [62], expuestos en la Tabla
18, para realizar pruebas de plasma y tasa de crecimiento de la capa de platino, cuyos re-
sultados son presentados a continuacion.
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Tabla 18: Parédmetros referenciales para evaporacion de platino con fuente DC [62].

Pardmetros evaporacion [62]
Parametro Valor
Presion (p) 0,53 [Pa]
Potencia (P) 20,1 [W]
Veloc. de crecimiento  (Verec) 1,5 [nm/min]
Diametro de blanco  (Dpy) 5,08 [cm]

Luego de multiples pruebas en laboratorio, se logré un encendido estable del plasma con-
forme a las condiciones establecidas en la Tabla 19.

Tabla 19: Parametros de evaporacion fuente DC Power Mag Technologies.

Parametros evaporacion
Parametro Valor
Flujo de argon (Fa) 20,1 [sccm]
Presion (p) 0,786 [Pa]
RPM (rpm) 33000 [rpm]
Potencia (P) 20,1 [W]
Diametro de blanco (Dp) 2,54 [cm]
Distancia sustrato-target 8 [cm]

Siguiendo los pardmetros especificados, se efectuaron dos experimentos sobre un sustrato
de silicio durante 90 y 70 minutos para calcular la tasa de depésito del platino bajo las
condiciones dadas.

Estos ensayos fueron sometidos a un analisis utilizando la técnica de WLI, con el propdsi-
to de determinar el espesor de la capa depositada. Para la caracterizacion de su superficie
se utilizo la plataforma de MountainsLab®, cuyo espesor obtenido es el resultado del
promedio de tres perfiles de profundidad extraidos y medidos como se muestra en la llus-
tracion 99 e llustracién 100 (Para mas detalle dirigirse a Anexo D.2).
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Medicion de distancias — Muestra evaporada 90 min.

Sustrato

100 : ‘ D e jz_

~
! " T T .
0 50 100 150 200 250 300 350 pm
Parametros 0-1 Unidad
Diferencia de altura 126.7 nm

lHustracion 99: Espesor de recubrimiento en depdésito durante 90 min. con fuente DC.

Medicion de distancias — Muestra evaporada 70 min.

T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 pm
Parimetros 0-1 Unidad

Diferencia de altura 99.39 nm

lustracion 100: Espesor de recubrimiento evaporacion durante 70 min. con fuente DC.

Los resultados promediados indican valores de 124,4 nm para la muestra depositada du-
rante 90 minutos y 100,05 nm para la de 70 minutos (para célculo de los valores ver
Anexo D.2).

En consideracion de los resultados obtenidos, se calculé la tasa de crecimiento del recu-
brimiento de platino en las muestras utilizando la Ecuacién 15.

Espesor evaporado [nm] Eeuacion 15
= cuacion

Tiempo [min]

Vcrec

Luego, aplicando la ecuacion en ambos casos se obtiene:

) 124,4 [nm] nm
Caso 90 min. = Vo = 90 Tminl_ [min] =1, [_min

) 100,05 [nm
Caso 70 min.— V.o = 70 [mm A2 [mm

Dado que los valores obtenidos son cercanos, se selecciono el promedio como la tasa de
crecimiento del recubrimiento de platino a las condiciones mencionadas resultando 1,4
nm/min aproximadamente.
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Espesor de recubrimiento y tiempo de depdsito segun requisito de calefactor

La utilizacion de la técnica de sputtering tiene como finalidad la fabricacion de electrodos
y calefactores segun ciertos requisitos. Especificamente en el caso del calefactor, es nece-
sario que se obtenga un valor de resistencia entre los 100 y 200 Q.

Para llevar a cabo esto, fue requerido determinar el espesor adecuado del circuito que sa-
tisface el valor de resistencia buscado. En primer lugar, es esencial considerar la formula
de resistencia que se presenta en la Ecuacion 16, y referirse al esquema de la Ilustracion
101, que sefiala la region correspondiente al “circuito”.

Ecuacién 16

=y

I
)

&
| =

donde:

R = resistencia

pg = resistividad especifica
L = largo

A = area

Inicio Fin
circuito circuito

llustracion 101: Sector superior de calefactor correspondiente a circuito donde se define resistencia. .

Considerando que las medidas del sector indicado son conocidas, se procede a utilizar la
Ecuacioén 16 presentada para calcular la relacion L/A para un valor promedio de resisten-
cia de 150 Q, considerando que la resistividad especifica del platino corresponde a 10,6 -
1078 Qm segln [63].

L R _ 150 [2]
A pp  10,6-10"8[2 m]

1
=1,415-10° [—]
m

El valor de L se calcula de acuerdo a los valores conocidos de las medidas del circuito
descritos en la Seccion 4.3.3. Siendo L la suma de los largos a través del recorrido trazado
por el calefactor, luego:

L = 278260 [um] = 0,27 [m]
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Como en este caso se busca el espesor del recubrimiento, se calcula el area en funcion del
resultado obtenido y el valor de L conocido como se muestra a continuacion:

L 0,27 [m]

A=—= = 1,908 - 10~1°[m?]
PE

1,415 - 10° [%]

Dado que en cada espacio del circuito existe un crecimiento de recubrimiento como el re-
presentado en la llustracion 102, se tomo un ancho promedio de 420 um para calcular el
espesor (h) aproximado del recubrimiento deseado, segun la Ecuacion 17.

llustracion 102: Representacion para calculo de espesor de recubrimiento deseado.

A
- ancho Ecuacion 17

po W08 10T 07[m] = 454
=T 0,00042 [m] " m| = 454 [nm]

Por lo que, tomando en consideracién la tasa del depoésito calculada de 1,4 nm/min, junto
al espesor de 454 nm calculado, el tiempo necesario para generar el depdsito del material
que cumpla los requisitos son aproximadamente 5,4 horas (324,29 minutos).

Dado que el valor obtenido se considera un intervalo de tiempo prolongado para el fun-
cionamiento del equipo, teniendo en cuenta los consumos de gases, de energia y el des-
gaste del equipo, surgid la necesidad de explorar una alternativa que permitiera cumplir
con el requisito de resistencia del material sin la necesidad de un tiempo de depdsito tan
extenso.

[1l.  Alternativa: Recocido
Los recubrimientos pueden ser modificados por el proceso de recocido, especificamente
en el caso del platino, a medida que se aumenta la temperatura de tratamiento, éste se ve
afectado por la nucleacion y crecimiento de nuevos granos que pueden fundirse y aglome-
rarse o se reconfiguran en estructuras mas estables, lo que provoca superficies mas rugo-
sas debido a la formacion de microcanales e islas en el material [76].

El caso de la fundicion es de especial interés en aplicaciones electronicas, dado que dis-
minuye la resistencia del material. Por lo que se propuso realizar el procedimiento de eva-
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poracion bajo las condiciones definidas en la Tabla 19, durante 90 min, y evaluar distintas
temperaturas y tiempos de recocido de calefactores, con la finalidad de verificar el cambio
en su resistencia previo y posterior al tratamiento térmico. Los resultados se observan en
la Tabla 20.

Tabla 20: Prueba de temperaturas y tiempo de recocido.
Identificacion = Ripicimr  Tiempo  Temperatura [°C] | Rginq  Disminucion de

[Q] recocido [Q] resistencia [%o]
[h]
#DC6 1100 2 400 560 49%
#DC7 920 1 400 480 48%
#DC8 630 2 500 233 63%
#DC9 1080 1 500 385 64%

Analizando los resultados fue posible verificar que el tratamiento térmico aplicado efecti-
vamente produce un cambio notable en la resistencia del calefactor, y que practicamente
no existe diferencia de resultados al aplicar el recocido por mas tiempo a las mismas con-
diciones.

Esto ultimo concuerda con lo estipulado en [76] acerca del coeficiente de resistencia a la
temperatura (TCR, por sus siglas en inglés) de capas delgadas de platino sobre alimina
posterior a un tratamiento térmico, el cual se ve levemente afectado por tiempos de reco-
cido mayores, como se muestra en la llustracién 103.

/\_:

3000

5)
% 2500 | —
£
=
3
—e
& 2000 | ./
—B—400
—8—600
—A— 300
1500 1 " 1 " L " 1 i 1
2 3 4 5 6

Tiempo de recocido [h]
llustracion 103: Curvas TCR de los PTRs (platinum thin film resistance) fabricados sobre Al2Oz tras diferentes tiempos

de recocido a 400 °C, 600 °C, 800 °C. Adaptado de [76].

Adicionalmente, se nota que, al aumentar la temperatura del tratamiento, el porcentaje de
disminucién de resistencia se hace mayor, por lo que se verifica con dos temperaturas
adicionales durante el mismo periodo de tiempo, obteniendo los resultados de la Tabla 21.
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Tabla 21: Prueba de temperatura de recocido.
Identificacion = Rijicia Tiempo Temperatura | Rfing Disminucion de
[Q] recocido [h] [°C] [Q] @ resistencia [%]
#DC10 630 1 600 167 73%
#DC11 398 1 650 102 74%

Considerando que la variacion del porcentaje de disminucion de resistencia fue minima
entre ambas temperaturas, y contemplado lo mencionado en [76] acerca de la creacion de
ranuras y/o islas de material a temperaturas superiores de recocido, se define el tratamien-
to térmico a 600°C, obteniendo una disminucion de un 73% de la resistencia inicial al rea-
lizar el tratamiento de recocido durante una hora.

Teniendo en cuenta lo previamente expuesto y dado que la resistencia obtenida se encuen-
tra dentro del rango deseado (100-200 Q), se considera que el recocido es un método efec-
tivo para disminuir el intervalo de tiempo calculado anteriormente (5,4 horas). Ademas, y
debido a la fundicion y aglomeracion de sus granos superficiales, permitié obtener la re-
sistencia deseada a menor tiempo de deposito.

IV.  Proceso de Lift-off
El proceso de lift-off realizado bajo inmersion en 1-metil-2-pirrolidona se realizé segin lo
descrito en la Seccion 4.4.4.

Las muestras antes de llevar a cabo la técnica de desprendimiento, es decir con el recu-
brimiento realizado con pulverizacién catodica, lucieron tal como se muestra en la lus-
tracion 104 a), una vez completado el procedimiento de lift-off, su aspecto fue modifica-
do segun lo representado en la llustracion 104 b).

a) b)

llustracion 104: a) sustrato con recubrimiento de platino por técnica de pulverizacion catddica; b) sustrato expuesto a
proceso de lift-off.

No existieron mayores precauciones en esta etapa, la resina recubierta con platino se des-
prende de manera facil y rapidamente obteniendo una excelente calidad del disefio final.
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Proceso alternativo

Como se indica en la Seccidn 4.4.4, se evalud un proceso alternativo al proceso de pulve-
rizacion catddica usando una fuente DC, en el cual fue empleado una fuente de alimenta-
cién de radiofrecuencia (RF).

Para utilizar la fuente mencionada fue necesario redefinir los parametros de operacion y
depdsito utilizando la metodologia empleada anteriormente. Por consiguiente, se tomaron
como referencia los valores de variables aplicados en [64-67] para la evaporacion, utili-
zando la técnica de magnetron sputtering con fuente RF. Donde se utilizaron presiones de
trabajo entre 0,4 y 0,8 mTorr y se destaca la recomendacion de no emplear este pardmetro
con un valor superior a 0,9 mTorr, ya que la calidad del recubrimiento se ve comprometi-
da [65].

Luego de multiples pruebas en laboratorio, se logré plasma estable y conforme a las con-
diciones establecidas en la Tabla 22.

Tabla 22: Parametros de evaporacion Fuente RF, Kurt J. Lesker Company.

Parametros evaporacion
Parametro Valor

Flujo de argon (Fa) 15 [sccm]
Presion (p) 0,67 [Pa]
RPM (rpm) 20500 [rpm]
Potencia (P) 40 [W]
Diametro de blanco (D) 2,54 [cm]
Distancia sustrato-

target - 8 [cm]

Posteriormente, para alcanzar una resistencia similar a la obtenida con la prueba #DC10
(167 Q), y el mismo porcentaje de disminucion de resistencia (73%), se realizaron multi-
ples iteraciones en el laboratorio, determinando que es necesario evaporar la muestra du-
rante 6 horas a las condiciones previamente mencionadas, y seguidamente aplicar el tra-
tamiento de recocido durante 6 horas a 600°C obteniendo los resultados expuestos en la
Tabla 23.

Tabla 23: Tiempo de recocido con fuente RF.
Identificacion = Riyiciar Tiempo Temperatura = Rfiye  Disminucion de
(2] recocido [h] [°C] [@] @ resistencia [%0]

#RF2 1820 6 600 163,8 73%

Comparando el tiempo de depdsito necesario para obtener el mismo resultado en términos
de resistencia, entre la fuente DC y RF, se evidencié una gran diferencia (4 horas aprox.),
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lo que no se considera 6ptimo en términos de operacidn debido a los gastos energéticos y
de consumo ya mencionados.

Esto puede relacionarse con la naturaleza de la técnica de magnetron sputtering en co-
rriente continua (DC), que ha demostrado excelentes resultados para materiales objetivo
eléctricamente conductores. Por otro lado, la pulverizacion catodica usando radiofrecuen-
cia (RF) es apropiada para diversos tipos de materiales, incluyendo conductores, aislantes
y semiconductores [60]. Sin embargo, en este estudio se ha comprobado que esta ultima
técnica presenta limitaciones significativas en términos de las tasas de deposicién alcan-
zables [60], [68]. Cuyas razones podrian deberse a la falta de electrones secundarios atra-
pados sobre el objetivo (debido al potencial eléctrico alternado), lo que define una menor
tasa de deposicion. Esto podria explicar el tiempo adicional necesario para alcanzar las
mismas condiciones eléctricas del depdsito en el caso de la evaporacion con una fuente de
tipo RF.

Adicionalmente, se ha demostrado que ambas técnicas impactan de manera diferente en la
morfologia del material [69], [70]. Puesto que, la constante alternacion de potencial eléc-
trico presente en la evaporacion por corriente RF genera mayores colisiones entre las es-
pecies del plasma, estas disminuyen su energia cinética impidiendo una buena difusion de
los &tomos (adatomos) del material al momento de llegar al sustrato, lo que genera mayo-
res defectos como amorfisidad y porosidad en la capa delgada resultante. Esta diferencia
podria justificar la extension del proceso a 6 horas de recocido a 600°C, en contraposicion
a al tiempo necesario para el procedimiento previamente realizado con la fuente DC, con
el objetivo de mejorar aquellos defectos con el tratamiento térmico.

Por lo que, en consideracion de todo lo anterior se podria concluir que la técnica de mag-
netron sputtering en DC resulta més eficiente en este caso de estudio. Esto posibilita ob-
tener recubrimientos con un espesor adecuado para cumplir con una resistencia cercana a
los 160 Q, en tiempos acotados.
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Capitulo 5: Montaje del sistema de medicion

5.1 Sistema general

Como se ha sefialado previamente, el sistema de medicion se compone de sensores, Siste-
ma de gas y computacional, todos interconectados mediante conexiones eléctricas y/o
conductos de gas. El esquema de montaje y la instrumentacion global se presenta en la
llustracion 105, incluyendo los componentes que se detallan a continuacion y que se des-
criben en las secciones posteriores.

Sistema de gas Sistema computacional

3 cilindros de gas Cableado eléctrico

3 controladores de flujo maésico Computador

(MFC)

6 valvulas de retencion 3 conectores de tarjeta tipo ranura

3 valvulas de bola

1 valvula de compuerta

1 manémetro

1 tubo burbujeador de gas
Manguera de nylon

Tubos de acero inoxidable
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Flujo de gas

_r\.l — f Camara para medicion
de resistividad

F“—lN _% {X} Hjll Salida de gas

Burbujeo
de gas

ot
Conexiones eléctricas

Conexiones eléctricas de sensor

Control de MFC, adquisicién
y visualizacion de datos

llustracion 105: Diagrama de montaje e instrumentacion general.
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5.2 Red de gases

El sistema de gas empleado se constituye de tres cilindros de gas, los cuales se enlazaron
con controladores de flujo mésico (MFC) mediante conductos de acero inoxidable. Cada
uno de estos conductos dispone de su respectiva valvula de retencion para prevenir el re-
troceso del fluido en las tuberias. Luego de los MFC, nuevamente se encuentra una valvu-
la de retencion, esta vez acompafiada de una valvula de bola en cada linea de gas. Estos
componentes se ensamblan mediante una union cruz de acero inoxidable.

La salida del ensamblaje se dirige desde su salida hacia la entrada del sistema de medicion
a través de una manguera de nylon, y se conecta al sistema mediante tuercas y férulas de
acero inoxidable. La entrada se compone de una valvula de compuerta, la que, a través de
un tubo de acero inoxidable, se divide en dos secciones:

- Seccion superior: abarcando el sistema de medicion y salida de gases.
El sistema de medicidn corresponde a la camara disefiada en el Capitulo 3, mien-
tras que el sistema de limpieza y salida de gases se compone de un tubo burbujea-
dor de gas por el cual salen los gases utilizados en la cAmara de pruebas y son in-
troducidos en agua generando burbujas, antes de ser liberados al sistema de venti-
lacion.

- Seccion inferior: comprendiendo las conexiones eléctricas desde el conector de
tarjeta (donde se insertan los sensores) hacia el sistema de conexiones eléctricas
hasta el sistema de conexiones eléctricas. Este Gltimo se conecta a un computador
con software que habilita el control de los MFC y la adquisicion y visualizacion de
datos.

5.2.2 Calibracion de flujémetro

La calibracion del controlador de flujo mésico correspondiente al equipo MFC GE50A
marca MKS, el cual tiene un rango de 5 a 500 sccm, fue realizada con un caudalimetro di-
gital volumétrico de burbujas marca SUPELCO. Los resultados obtenidos se exponen en
la llustracion 106, donde ademas se incluye la ecuacion de tendencia lineal de la medi-
cion del flujo de gas en conjunto al voltaje aplicado al controlador.
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Calibracion flujometro de aire sintético

600

500 /.‘,.af“
400 .
300 /

Flujo [sccm]

200 A
- y=106,22 *x 45,0375
R = 0,9979
100 ‘
0 /
0 1 2 3 a 5 6

Voltaje [V]

llustracion 106: Calibracion de flujémetro de aire sintético.

La Ecuacion 18 presentada a continuacion fue considerada un "valor de entrada"” a utilizar
en la programacion del software computacional para controlar el MFC de aire sintético.

y = 106,22 - x + 5,0375 Ecuacion 18

e,

Donde “y” representa el flujo de gas en centimetros ctibicos por minuto (sccm) y “x” el
voltaje aplicado en volts (V).

5.3 Conexiones eléctricas y sistema computacional

5.3.1 Calibracién de calefactores

Para verificar si los calefactores fabricados cumplen con su objetivo de alcanzar los
300°C cuando tienen una resistencia entre 100-200 Q (como se menciona en la Seccion
4.1.2), se sometio uno de ellos a pruebas en LINSE de Brasil, donde existe un sistema
computacional y electronico verificado y operativo para monitoreo de sensores. A conti-
nuacién, se presentan los resultados obtenidos en la Tabla 24.

Tabla 24: Resultados obtenidos de calefactor sometido a prueba en LINSE de Brasil.

Parametro Valor
Resistencia  (R) 104,2 [Q]
Corriente )] 162 [mA]
Voltaje (V) 32,64 [V]
Temperatura (T) 300,2 [°C]

Por lo que a partir de los resultados se deduce que los calefactores fabricados cumplieron
con el requisito final de llegar a la temperatura de 300°C.
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Posteriormente, y como se explicd antes en las Limitaciones, no se llevé a cabo una eva-
luacion del desempefio de los sensores utilizando dicho sistema. No obstante, a través de
conexiones eléctricas, fue factible realizar una calibracién preliminar de los calefactores
para tener una nocién del comportamiento bajo las condiciones de voltaje y corriente que
presenta actualmente el sistema.

Se compararon dos calefactores previamente recubiertos con Pt considerando el tipo de
fuente utilizada en su fabricacion (DC y RF), realizados bajo los parametros especificados
en la Tabla 19 y Tabla 22 respectivamente. El sistema actual no permiti6 la modificacion
de la corriente por lo que esta se encuentra fija a un valor de 120 mA.

Muestras evaporadas en corriente continua (DC)

Tabla 25: Resultados calibracion calefactor #DC10.

Muestra: #DC10
Resistencia: 167 [Q]

Voltaje Temperatura

W\ [°C]

0 21,2
16,7 33,0
17,59 35,5
18,48 37,5
19,38 39,7
20,27 42,2

Tabla 26: Resultados calibracion calefactor #DC13.

Muestra: #DC13
Resistencia: 165 [Q2]
Voltaje | Temperatura [°C]

(V]
0 22,5
16,7 31,6
17,59 335
18,48 35,4
19,38 37,4
20,27 39,4
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Muestras evaporadas en corriente alterna (RF)
Tabla 27: Resultados calibracion calefactor #RF2.
Muestra: #RF2

Resistencia: 163,8 [Q]
Voltaje | Temperatura [°C]

(V]
0 21,2
16,7 32,6
17,59 34,6
18,48 36,6
19,38 388
20,27 41,0

Tabla 28: Resultados calibracién calefactor #RF7.

Muestra: #RF7
Resistencia: 159 [Q]
Voltaje Temperatura [°C]

[VI]

0 22,9
16,7 36,0
17,59 38,8
18,48 42,0
19,38 44,4
20,27 47,4

Al analizar los resultados adquiridos, es evidente que las instalaciones eléctricas actuales
no brindaron las condiciones idoneas para el funcionamiento eficiente del calefactor. El
sistema alcanza un voltaje maximo de 20,27 V, lo cual equivale al 62,10% de la tensién
necesaria para su operacion optima, como se demostré en las pruebas realizadas en LIN-
SE. Esta discrepancia es significativa y tiene un impacto en las mediciones debido a la re-
lacion cuadratica entre el calor generado por los calefactores y la corriente eléctrica que
los atraviesa, segun lo establecido en la Ecuacion 11 o efecto Joule.

Finalmente, se puede afirmar que, hasta el momento y con el sistema actual, es factible
alcanzar temperaturas cercanas a 40-50°C mediante el suministro de 20,27 VV y 0,12 A,
variando en funcion de la resistencia especifica del calefactor bajo evaluacion.
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5.3.2 Funciones previstas

En relacion a las operaciones previstas para el sistema computacional, previamente deta-
Iladas en la Seccion 4.1.4, a continuacion, se detallan los datos esenciales para su ejecu-
cion.

e Control y monitoreo de MFC: debe incluirse en la programacion del sistema la ca-
libracion de la Seccion 5.2.2 para el caso del aire sintético.

e Controlar potencia y monitoreo de la temperatura del calefactor: debe incorporar
en la programacion del sistema la calibracion de la Seccion 5.2.2 e incorporar un
método que permita controlar la potencia (voltaje x corriente) para los calefacto-
res.

Para las siguientes consideraciones es necesario mencionar que se plantea la realizacién del
software basado en el entorno LabView®, puesto que se recomienda para aplicaciones que
requieren analisis de datos, reportes automatizados y acceso remoto para realizar pruebas
[71].

e Programacion de tiempos y concentracion de ciclos de gas: se desea pasar un flujo de aire
sintético para estabilizar las resistencias medidas en los electrodos del sensor. Una vez es-
tabilizada, se fijan ciclos en los cuales se deja pasar una corriente del gas a medir a una
concentracion fija por un determinado tiempo. La interfaz debiera verse como muestra la
llustracion 107, basada en un entorno creado para medicion de gases en [72].

e Opeta Took Whason Hep

> » -
Reiniciar voltaje
Esquema Programacién  Registro fuente
Comienza programa  Tarea Tarea Tiempo Tiempo de inicio
pa ¢ 0 ST aviane
osace 124772063
Programacién de traci Tiempo de finalizacién
Cidnl o0 e Dians Respuestas (resistencia aumenta)
il 1 Tarea 1191/200)
w - urns pL S
?
»8014 =~ T s
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%6308 2
Respuestas (resistencia disminuye)
L 10 Qaon an0
Al finalizar R 10 mevs onn
Cerrar gases p- ¥ \— " ' —
+| Apagar calefaccién
¥ g T
¥ Sasedin 1 dtdn cantq Fchare de Tasen
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e | (#2000 piarans 0 - Salir

llustracion 107: Ejemplo de interfaz para programacion de tiempos y concentracion de gases en ciclos, software de con-
trol y medida basado en LabView®. Adaptado de [72].
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e Medicion y visualizacion en tiempo real de los valores de resistencia de los sensores: para
monitorear el comportamiento del sensor se espera que el software permita visualizar los
valores de las resistencias medidas en los sensores, como se muestra en la Ilustracion 108.
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Respussta (resistencia crace) 78 % L3
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< Sensord
§1 filtrado
$2 filtrado
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T1:C dORalD
T2°C 00210
s i 2008+0

T4°C AR08 Tiempo [min] oL
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lustracion 108: Ejemplo de interfaz de gréficas en tiempo real de medicion de resistencias de sensores que genera el
software de control y medida basado en LabView®. Adaptado de [72].

e Almacenamiento de datos medidos: se espera que todos los datos mencionados y ejempli-
ficados en relacion a la plataforma LabView® puedan ser almacenados en un archivo de
texto o Excel.

5.4 Deposito de material sensor

El deposito del material sensible se realiza mediante la técnica de drop casting, usualmen-
te utilizada en la fabricacion de peliculas delgadas o recubrimientos. EI método, expuesto
en la llustracion 109, consiste en depositar una pequefia proporcion de una dispersion de
nanoparticulas sobre un sustrato utilizando una micropipeta. Luego se introduce el sustra-
to en una estufa para permitir la evaporacion del disolvente empleado, permitiendo que el
material quede inmovilizado sobre el sustrato [72]. Para mayor detalle acerca de la meto-
dologia empleada dirigirse a Anexo E donde se detalla la metodologia del deposito utili-
zando SnOx.
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Cabe destacar que, a pesar de su elevado espesor, el recubrimiento por drop casting ha
dado lugar a sensores muy estables, reproducibles y con buena sensibilidad [38].

¢ Drop Evaporacion

\ casting .

( | (

§ -

Depésito de material Evaporacion de solvente Material inmovilizado
en sustrato

lHustracion 109: Proceso de drop casting de material sensor [72].
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Capitulo 6: Conclusiones

Mediante el estudio y experimentacion desarrollados en el presente documento, se logro llevar a
cabo los objetivos planteados para el disefio y fabricacion de una cdmara que permite medir la
resistividad en peliculas sensoras de gas.

En relacion al objetivo de disefio de la camara, se logro llevar a cabo un disefio detallado y desa-
rrollo de simulaciones mediante el programa COMSOL Multiphysics®. Como resultado, se pre-
sentan cambios dréasticos y notables en la fluidodindmica del sistema. Al considerar perfiles de
flujo y variables como velocidad y presion en las situaciones analizadas, se determin6 que la con-
figuracion dptima implica la presencia de 21 perforaciones en el corte longitudinal del sector de
entrada de aire hacia la zona de medicién de resistividad de las peliculas sensoras, con una longi-
tud de 10 cm en esta Gltima. Asimismo, se establece que, dadas las condiciones fluidodinamicas,
la pelicula sensora debe ubicarse en la cara orientada hacia el centro del sistema, mientras que el
calefactor se coloca en el lado opuesto. Considerando la asimetria en la salida de gases de la cé-
mara de medicion, se concluye que es factible llevar a cabo la medicion simultinea de 3 sensores,
asegurando asi igualdad en las condiciones de velocidad y presion.

En lo que respecta a la produccion del sensor, que involucra tanto los electrodos como los cale-
factores, se trata de un procedimiento de alta complejidad, compuesto por diversas fases, técnicas
y operaciones, todas las cuales deben ser ejecutadas con precision para asegurar un resultado exi-
toso.

Se determina que la adecuada preparacién de la alimina, es un paso critico e imprescindible para
iniciar el proceso de fabricacion de sensores. Esto se basa en el notable impacto observado en la
rugosidad de las muestras analizadas, logrando valores minimos al someter el sustrato a un trata-
miento térmico de 1200°C, con una disminucién porcentual de 88,89% de la desviacion estandar
de distribuciones de altura de la superficie en comparacion con el sustrato no tratado térmicamen-
te.

Respecto a la técnica de litografia 6ptica, empleada para la fabricacién de moldes que posterior-
mente son sometidos al proceso de pulverizacion, se determind que los parametros establecidos
tras rigurosas pruebas en laboratorio son apropiados para llevar a cabo la técnica con alta repro-
ducibilidad de resultados. Las variables definidas permiten obtener una desviacion estandar de
distribuciones de altura de la superficie de 0,36 um, cuyo posterior proceso de coccion es realiza-
do durante 20 s a una temperatura de 23°C sobre el sustrato. Es crucial destacar que este Gltimo
resultado tiene una relevancia significativa en el desarrollo de la técnica, ya que la exposicion de
la muestra a temperaturas superiores podria comprometer los resultados finales del proceso.

En cuanto a la implementacion de la técnica de pulverizacion catodica o sputtering magnetron, se
determind que los parametros establecidos ofrecen un entorno de plasma estable y adecuado para
la creacion de recubrimientos de platino uniformes sobre los moldes fabricados, presentando una
tasa de crecimiento de recubrimiento de 1,2 nm/min. No obstante, se requiere un tiempo estimado
de 5,4 h para alcanzar el espesor de recubrimiento requerido que cumpla con la resistencia busca-
da. Por consiguiente, se vuelve crucial la fase de recocido del material para lograr el resultado
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deseado en un intervalo de tiempo viable. Esto permite reducir el tiempo de evaporacion a solo
90 min mediante un proceso de recocido de 1 h a 600°C.

Por otro lado, a partir de los resultados obtenidos, se deduce que hay una disparidad notable en
los tiempos de evaporacion necesarios entre la fuente DC y RF. Especificamente, la ultima re-
quiere aproximadamente 4 horas adicionales para alcanzar los mismos resultados en términos de
resistencia. Este andlisis conduce a la conclusion de que, en este escenario especifico, la técnica
de sputtering por magnetrén en modo DC exhibe mayor eficiencia. Facilita la obtencién de recu-
brimientos con un espesor adecuado para alcanzar una resistencia cercana a los 160 Q, en plazos
razonables, lo cual es necesario para satisfacer los requisitos establecidos por el sistema en proce-
so de fabricacion

Por ultimo, respecto al montaje y configuracion del sistema de medicion, resulta crucial la elabo-
racion de un software personalizado, cuyo disefio eléctrico establezca las condiciones Optimas
para la operacion eficaz tanto de la lectura de la resistividad en el material sensor, a traves de los
electrodos, como de la regulacion de la temperatura, realizada mediante la conexién al calefactor.
Dado que el aporte del disefio eléctrico a los resultados es sustancial y de importancia significati-
va a los resultados obtenidos.

Finalmente, se considera que el trabajo realizado es satisfactorio y sienta las bases para el desa-
rrollo y posterior prueba de la camara disefiada para medir la resistividad en materiales sensores
de gas, como el dioxido de estafio. Se ofrecen protocolos y metodologias reproducibles que seran
de gran utilidad en la fabricacion de sensores futuros. Asimismo, se aporta conocimiento funda-
mental sobre el comportamiento fluidodindmico en el interior del sistema de medicion y como
esto podria afectar las mediciones realizadas en los sensores. Por lo que se considera que el cono-
cimiento proporcionado es de gran valor y contribuye significativamente al avance en el campo
de la deteccion de gases y la caracterizacion de materiales sensores.
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Nomenclatura

Abreviaciones

CFD

DC
DNS

IUPAC

LES
MFC

SEM

RF
RPM

RANS
SMOX

TCR
WLI

Romana

E vac

EA,sur f

ol L S T

: Computational Fluid Dynamics (Dinamica de fluidos compu-
tacional)

: Direct current (corriente directa)

: Direct Numerical Simulation (Simulacién Numérica Directa)
: International Union of Pure and Applied Chemistry (Union
Internacional de Quimica Pura 'y Aplicada)

: Large Eddy Simulations (Simulacion de grandes vortices)

: Mass Flow Controller (Controlador de flujo mésico)

: Scanning Electron Microscope (Microscopia electronica de
barrido)

: Radiofrequency (Radiofrecuencia)

: Revoluciones por minuto

: Reynolds Averaged Navier Stokes Equations (Navier Stokes
promediado por Reynolds)

: Semiconductor Metal-Oxide Based Sensors (Sensores de 6xi-
dos metélicos semiconductores)

: Temperature Coefficient of Resistance (Coeficiente de resis-
tencia a la temperatura)

: White Light Interferometry (Interferometria de luz blanca)

: Aceleracion de gravedad, [m/s?]
: Altura, [cm]

: Area, [cm?]

: Constante

: Calor asociado a conduccion, [J]
: Calor asociado a conveccion, [J]
: Calor asociado a radiacion, [J]

: Condicidn de referencia de resistencia, [Q2]
: Corriente, [A]

: Desviacion estandar de distribuciones de altura en la superficie [um]
: Didmetro, [cm]

: Electrones

: Energia de fermi, [J/K]

: Energia de vacio, [J/K]

: Energia térmica, [J]

. Estado aceptor superficial

: Flujo de argdn, [sccm]

: Funcion de trabajo, [J]

: Fuerza, [N]

: Hueco energético

. Largo, [cm]
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Quimica
SO,
CO,
57’102
TiO,
CH,
CcO
Zn0O

: Media aritmética de valores de rugosidad de la muestra [um]
: Namero de Reynolds

: Nimero de Mach

: Orificios de banda de valencia

: Potencia, [W]

: Presion, [Pa]

: Presion parcial de gas objetivo, [Pa]

: Resistencia, [Q]

: Resistencia ante presencia de analito, [Q]

: Sefial de sensor en estado estacionario

: Temperatura, [°C]

: Tiempo, [s]

: Vector de velocidad, [m/s]

: Velocidad del sonido en el aire, [m/s]

: Tasa de crecimiento de depositos, [nm/min]
: Velocidad lineal, [m/s]

: Voltaje, [V]

: Densidad, [kg/m?]

: Resistividad especifica, [ - m]
: Tensor de esfuerzos

: Viscosidad dindmica, [kg/m-s]

: Dioxido de azufre

: Diéxido de carbono

: Dioxido de estafio

: Diéxido de titanio

: Hidréxido de tetrametilamonio
: Hidroxido de tetrametilamonio pentahidratado
: Metano

: Mondxido de carbono

- Oxido de zinc

: Oxido nitroso

: Oxigeno atmosférico gaseoso

: Oxigeno de red

: Ozono

: Perdxido

: Propano

- Sulfuro de hidrogeno

: Superoxido
: Vacancias de oxigeno superficial

113



Simbolos

Y% : Operador gradiente
V. : Operador divergencia
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AnNexos

Anexo A: Diseno de sistema de medicion

A.1. Ecuaciones aplicadas en simulacion

La siguiente seccion presenta el detalle de las ecuaciones utilizadas para la simulacion
realizada en el programa COMSOL Multiphysics® a las cuales se hace referencia en la
Seccion 3.2.3.

Ecuacion de Conservacion de Masa
La ecuacion de conservacion de masa, también conocida como ecuacion de continuidad,
es una expresion de:

Variacion temporal de masa Flujo neto de masa a través delas 0
contenida en un volumen paredes de un elemento diferencial
diferencial (en todas las direcciones)

Lo cual se puede expresar algebraicamente como las siguientes ecuaciones:

e Variacion temporal de masa contenida en volumen diferencial

dm _d(p-dv) d(p-dxdydz) dp )
dt - = E A-1
dt dt dt dt dxdydz cuacion

e Flujo neto de masa a través de las paredes de elemento diferencial

(dpu+dpv+dpw) dxdydz = V- (pV Ecuacion A-2

. = . cuacion A-

dx dy dz xayaz (V)

Por lo tanto, la ecuacion de conservacion de masa se puede expresar como indica la Ecua-
cion 8 presentada en la Seccién 3.2.3.

dp _
-tV (pV)=0

Ecuacion de Balance de cantidad de momentum
El balance de la cantidad de movimiento en n sistema inercial (no acelerado) esta descrito
por:
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Masa e Cambio de velocidad =  Fuerzas que actian sobre el fluido
en el tiempo

El producto de la masa y la velocidad del objeto se define como momentum, determinado
por la expresion izquierda del balance, el cual se puede expresar como indica la Ecuacion

A-3.
¢ Momentum

o o d , N
Momentum = p - ot l + (V- V)vl = a(pv) + V- (pVV) Ecuacién A-3

donde:
i( ‘7) Representa el cambio de velocidad en el tiempo

v . : 9 .
_ ( ‘7‘7) Corresponde al término convectivo de la ecuacion de Navier-Stokes

e Fuerzas que actuan sobre el fluido
Las fuerzas se pueden definir como:

Fuerzas actuando sobre el fluido = —Vp +V- (@) + pg + F ch\?ﬂén
donde:
—Vp  =gradiente de presion
V- (T) =transporte viscoso
pg  =fuerzade gravedad
F = otras fuerzas

Por lo tanto, la ecuacion de balance de cantidad de momentum se puede expresar como
indica la Ecuacion 9 presentada en la Seccion 3.2.3.

d — - — N N -
E(pV)+V-(pVV)=—Vp+V-(T)+ pg + F

Adicionalmente, el transporte viscoso para un fluido newtoniano se expresa a través del
tensor de esfuerzos, que en este caso estara determinado por la siguiente expresion:

- ey 2 -
f’=u[(VV+VVT)—§ V-VI] Ecuacion A- 5
donde:
u = viscosidad
I = tensor unitario
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A.2. Configuraciones simuladas
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lustracion A-2: Perspectivas bidimensionales: a) Escenario 1, b) Escenario 2, ¢) Escenario 3.

A.3. Variacion de parametros en distintos escenarios

A continuacion, se calculan las variaciones de presion y velocidad, a las cuales se hace re-
ferencia en Seccion 3.3.8, para cada una de las posiciones entre los extremos del sector de
interés, para los escenarios 3, 4 y 5, cuyos resultados se muestran en las Tablas A-1, A-2 'y
A-3 a continuacion:

Tabla A-1: Variacion de presion (AP) y velocidad (Av) entre los 16 y 17 [cm] de la configuracién, Escenario 3.

Escenario 3

Posicién A Variacién de presion (AP) Variacién de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,020 17,064
Presion [Pa] 115930,069 115932,111 0,002% 0,9%
Velocidad [m/s] 9,174 9,091

Posicion B Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacién en el eje y [em] 16,003 17,005
Presion [Pa] 115927,085 115925,476 0,001% 0,6%
Velocidad [m/s] 9,206 9,266

Posicién C Variacién de presidn (AP) Variacién de velocidad (Av)
Ubicacién en el eje y [em] 16,070 17,076
Presion [Pa] 115926,638 115920,757 0,005% 3,2%
Velocidad [m/s] 8,866 9,160

Tabla A-2: Variacién de presion (AP) y velocidad (Av) entre los 16 y 17 [cm] de la configuracién, Escenario 4.

Escenario 4

Posicion A Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,002 17,079
Presion [Pa] 115885,830 115886,599 0,001% 1,0%
Velocidad [m/s] 9,171 9,081

Posicion B Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [cm] 16,052 17,04453721
Presion [Pa] 115875,100 115866,720 0,007% 3,5%
Velocidad [m/s] 9,464 9,807

Posicidn C Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [cm] 16,017 17,066
Presion [Pa] 115869,329 115851,017 0,016% 7,2%
Velocidad [m/s] 9,525 10,263

Tabla A-3: Variacion de presion (AP) y velocidad (Av) entre los 16 y 17 [cm] de la configuracidn, Escenario 5.

Escenario 5

Posicion A Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,113 17,013
Presion [Pa] 115997,942 115999,837 0,002% 1,2%
Velocidad [m/s] 9,088 8,984

Posicion B Variacion de presi6n (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,152 17,042
Presion [Pa] 115997,596 115997,759 0,0001% 0,3%
Velocidad [m/s] 9,091 9,067

Posicion C Variacion de presion (AP) Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,014 17,119
Presion [Pa] 115999,190 115996,604 0,002% 1,4%
Velocidad [m/s] 8,772 8,895
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A.4. Variacion de parametros en distintas posiciones de
zona de interés
A continuacion, se calculan las variaciones de velocidad, a las cuales se hace referencia

en la Seccion 3.3.9, para las posiciones B1, B2, C1y C2, cuyos resultados se muestran en
la Tabla A-4.

Tabla A-4: Variacion de velocidad (Av) entre posiciones B1, B2, C1y C2 en determinacién para mediciones en simulta-
neo en la configuracion. Escenario 3 seleccionado.

Escenario 3

Posicién B1 Variacién de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,003 17,005 0.6%
Velocidad [m/s] 9,206 9,266 !

Posicién B2 Variacion de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,003 17,005 1.5%
Velocidad [m/s] 8,782 8,646 127

Posicién C1 Variacién de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [em] 16,070 17,076 329
Velocidad [m/s] 8,866 9,160261254 !

Posicién C2 Variacién de velocidad (Av)
Ubicacion en el eje y [cm] 16,070 17,076 1.8%
Velocidad [m/s] 8,347 8,196 !
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Anexo B: Tratamiento térmico de sustratos

A continuacion, se presentan las rampas de calentamiento para cada alumina estudiada en la Sec-
cién 4.2.3, ademas de los célculos de velocidades de calentamiento resultantes en cada caso y sus
caracterizaciones realizadas a traves de WLI utilizando un objetivo con magnificacion de 20X.

Cabe mencionar que el horno tubular utilizado calcula por defecto el tiempo de enfriamiento se-
gun la temperatura de operacion empleada, por lo que sélo se hace referencia a las rampas de
calentamiento.

Muestra #AI700

AlUmina tratada a una temperatura final de 700°C

Tabla B-1: Tratamiento térmico alimina, temperatura final 700[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 74 350 4,60
350 700 1,45

Muestra #A1800

AlUumina tratada a una temperatura final de 800°C

Tabla B-2: Tratamiento térmico alimina, temperatura final 800[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 85 400 5,25
400 800 1,67

Muestra #A1900

AlUmina tratada a una temperatura final de 900°C

Tabla B-3: Tratamiento térmico alimina, temperatura final 900[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 77 450 6,21
450 900 1,88
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Muestra #A11000

AlUmina tratada a una temperatura final de 1000°C

Tabla B-4:Tratamiento térmico alimina, temperatura final 1000[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 76 500 7,07
4 500 1000 2,08

Muestra #A11100

Alumina tratada a una temperatura final de 1100°C

Tabla B-5: Tratamiento térmico alimina, temperatura final 1100[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 82 550 7,80
4 550 1100 2,29

Muestra #A11200

Alumina tratada a una temperatura final de 1200°C

Tabla B-6: Tratamiento térmico alimina, temperatura final 1200[°C]

Tiempo [h] Temperatura inicial Temperatura final Velocidad de calen-
[°C] [°C] tamiento [°C/min]
1 74 600 8,77
4 600 1200 2,50
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Anexo C: Litografia Optica

C.1.

Protocolo de procedimiento

A continuacion, se presenta el procedimiento de operacion en cada paso de la metodologia del
proceso de litografia Optica:

1) Limpieza de sustrato

Tiempo aproximado: 10 minutos.

1)
2)

3)
4)

5)
6)

7)

Introducir las muestras en la cdmara de vacio, con la seccion a limpiar hacia arriba, las
muestras no deben tocarse entre si.

Juntar la puerta del equipo

Encender la bomba, lo que haréa que la puerta se selle.

Poner la valvula en posicion cerrada, como indica la Ilustracion C-1 b).

"> "’] "

lustracién C-1: Posiciones de valvula de equipo Plasma Cleaner PDC-002, Harrick Plasma.

Realizar proceso de vacio durante 1 minuto con valvula cerrada.

Encender plasma en posicion “Hi” y dejar valvula en posicion semi-abierta, como indica
la lustracion C-1 c), durante 8 minutos.

Una vez finalizados los 8 minutos de funcionamiento de plasma se cierra la valvula (Posi-
cion b)) y luego se abre lentamente para que el aire no entre de golpe, dejando la valvula
en la posicion indicada en la llustracion C-1 a).

2) Deposito de resina fotorresistente

Tiempo aproximado: 5 minutos.

1)

2)
3)

4)

Previo a encender el equipo, es necesario abrir el paso de aire, puesto que, sin él, no hay
succion de parte del equipo.

Se enciende el equipo, con el botdén indicado en la llustracion C-2.

Definir programa que se utilizara para realizar el depoésito por centrifugacion, para esto se
selecciona el boton “Program select” nimero (2) en llustracion C-3, hasta encontrar un
programa que Se encuentre vacio.

Luego, y teniendo en cuenta la Ilustracion C-3, se utilizara el panel de visualizacion (6)
para seleccionar la configuracion a emplear escogiendo “F1” (3), seguido de “Step” (1), y
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5)
6)
7)

8)

9)

utilizando los botones (7) y (5) para establecer los valores de [rpm] a utilizar para el pri-
mer paso.

Para establecer la configuracion del paso siguiente se selecciona “Add step” (8) y se vuel-
ve a utilizar los botones (7) y (5).

En caso de querer eliminar un paso se utiliza el boton “Del Step”, también asociado a (8).
Una vez finalizada la configuracion se selecciona “F1” (3) nuevamente.

Disponer el adaptador sefialado en la llustracién C-4, sobre el centro del equipo, y encima
se posiciona la muestra a recubrir.

Una vez acomodada se pulsa el boton “Vacuum” (4), el que se encarga de succionar la
muestra para evitar que ésta se mueva de su posicion, se sugiere verificar que la muestra
no se mueve en este punto).

Depositar la resina sobre el sustrato con una pipeta desechable.

10) Posteriormente, se cierra la tapa del equipo y se selecciona el boton “Run/Stop” (9), lo

que da inicio al proceso de recubrimiento por centrifugado.

11) Una vez finalizado, levantar la tapa y volver a pulsar el boton “Vacuum” (4), para liberar

la muestra.

12) Por altimo, y una vez que se hayan recubierto todas las muestras deseadas, se debe lim-

piar el equipo con acetona para evitar que la resina se seque y quede adherida al equipo.

PUN 001 8T U=24.6 8

Nint sec ren valv
S~ 3.8 1000 10
01de. 1000

(6)

(%)

lustracion C-3: Panel de control de spin coater Laurell, modelo WS-400-6NPP [75].
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llustracion C-4: Adaptador para posicionar muestra pequefia en spin coater [75].

3) Coccion suave
Tiempo aproximado: 25 segundos

1) Previo a realizar la coccion suave de la muestra se debe encender el equipo y setearlo a 39
[°C] minimo 2 minutos antes del proceso. Ademas, debe ser realizado bajo campana de
extraccion.

2) Recubrir la superficie del hotplate con papel aluminio para evitar que las muestras se pe-
guen debido a la resina que podria quedan en sus costados.

3) Se utilizan pinzas de teflon para posicionar la muestra en el centro del hotplate, lo que
evita rayones en la fotoresina.

4) Realizar el proceso de coccion suave durante 20 segundos.

5) Retirar la muestra nuevamente con pinzas de teflon.

4) Exposicién de la fotoresina
Tiempo aproximado: 25 segundos

Para poder realizar la exposicion con un disefio predefinido es necesario “cargar” el disefio en el
sistema, lo cual consta de ciertos pasos a seguir descritos a continuacion:

1) Una vez realizado el disefio deseado en la plataforma de AutoCAD®, o cualquiera de su
preferencia que permita guardar en formato dxf, se debe guardar en la carpeta “designs”
del escritorio del computador conectado al equipo de litografia.

2) Abrir el programa “HIMT MLA” que permite la conexion entre el equipo y el compu-
tador, cuya pantalla de inicio se muestra en la llustracién C-5.
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llustracion C-5: Pantalla de inicio programa HIMT MLA.

3) Verificar que el cuadro de la esquina superior derecha identificado como “Hardware Info”
no detecte problemas, para asegurar el correcto funcionamiento del proceso. En caso de
que se detecte error, reiniciar el programa o el computador si este persiste.

4) Hacer click en “New Job” identificado como (a) en la llustracion C-5.

5) Seleccionar “Exposure Mode” y fijarlo en el modo Standard, seccion (b).

6) Seleccionar el sustrato a utilizar haciendo doble clic en “Substrate Template”, seccion (c),
en este caso Al2Os.

7) Hacer doble clic en “Design”, seccion (d), y seleccionar el disefio en caso de que ya se
haya utilizado antes, posteriormente dirigirse a paso 14. De lo contrario, continuar con pa-
so 8.

8) Como se trata de un nuevo disefio se debe ingresar al sistema, para esto se selecciona
“Add Layer”, seccion (e).

9) Realizar doble clic en “Design” y luego en “Convert Design”, se abrira una ventana
emergente.

(f)

(8)

(h)

lustracion C-6: Pantalla de inicio programa HIMT MLA.
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10) Seleccionar “New” y luego escribir el nombre del nuevo disefio.

11) Luego, seleccionar “Add”, posteriormente “dxf” y finalmente buscar y seleccionar archi-
vo con el disefio a realizar.

12) Por ultimo, verificar que las unidades utilizadas sean correctas, seccion (f) de la llustra-
cién C-6 y seleccionar “Layer Nr.” (seccion (g)) en cero, ya que el disefio se realiza en
una capa.

13) Seleccionar “Create Default”, seccion (h) y seleccionar el nuevo disefio creado.

14) Una vez seleccionado el disefio, se vuelve a la pantalla de inicio, donde se debe seleccio-
nar la resina utilizada, seccion (i) de la llustracién C-5.

15) Seleccionar “Load Substrate”, seccion (j) en llustracion C-5, y cargar el sustrato en el
equipo, verificando que el interruptor de vacio esté encendido para asegurar que la mues-
tra no se mueva durante el proceso.

16) Desde este momento se siguen las instrucciones de la pantalla hasta llegar al Gltimo paso,
cuya interfaz se muestra en la llustracion C-7.

Alignment Info Progress Info

ponrs s =

lustracion C-7: Interfaz de exposicion de disefio.

17) Se selecciona la dosis a utilizar y defoc 3 (este valor viene definido para el equipo, verifi-
car que siempre esté en 3).

18) Luego, se selecciona “Start Exposure”.

19) Una vez terminada la exposicion, se apaga el interruptor de vacio y se retira la muestra.
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5) Revelado
Tiempo aproximado: 5 minutos.

Previo a la realizacion de este proceso, debe encenderse la campana extractora y trabajar con el
vidrio lo mas abajo posible, para evitar contacto con el solvente. Luego, se comienza el procedi-
miento:

1) Se introduce el sustrato expuesto dentro de la solucion reveladora, utilizando pinzas de te-
flon y dejando el sector con fotoresina hacia arriba.

2) Se forman burbujas utilizando una pipeta desechable.

3) El procedimiento anterior se realiza durante 3 minutos o hasta que se vea que el disefio es-
t& correctamente revelado. Esto ultimo puede ocurrir si existen errores al pesar la cantidad
de material a diluir o al utilizar agua destilada en exceso, modificando la concentracion.

C.2. Determinacion de tiempos de horneado de fotoresina

Tabla C-1: Pruebas para determinacion de tiempos de coccion de fotoresina.

Tiempo Temperatura [°C]

[s] Prueba 2 Prueba 3 Prueba 4
5 22,2 21,8 22,1
10 22,6 22,2 22,4
15 23 22,6 22,7
20 23,2 23 23

25 23,5 23,3 23,2
30 23,7 23,5 23,6
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C.3. Determinacion de tiempo de revelado

El promedio de tamafios de manchas de resina presentes en la llustracion 94 e llustracion 95 fue
calculado a través del programa ImageJ, obteniendo los datos presentados a continuacion:

Inmersion durante 120 sequndos

Tabla C-2: Tamafios de trazas de resina tras inmersion durante 120 [s] en revelador. .

Tamafio de residuo de
resina [pm]
6,862
5,055
3,783
1,813
2,120
2,071
2,520
2,007
2,913
1,437
Promedio

3 [pm]

Inmersion durante 180 sequndos

Tabla C-3: Tamafios de trazas de resina tras inmersion durante 180 [s] en revelador. .

Tamaiio de residuo de
resina [pm]
6,303
3,404
1,400
0,806
1,265
1,150
1,807
0,856
0,986
1,961
Promedio
1,9 [um]
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Anexo D: Pulverizacion catodica

D.1. Protocolo de procedimiento, magnetron sputtering

A continuacion, se presenta el procedimiento de operacion para la evaporacion con magnetrén
sputtering utilizando un blanco de platino de 1 pulgada de acuerdo a lo establecido en la Seccién

4.4,

El equipo se compone de:

Bombas: turbomolecular y mecanica

Chillers o enfriadores, uno para cada bomba

Panel de control general, el cual se presenta en la lustracion D-1 y se describe a conti-
nuacion:

Secciones
anexas 2

Secciones

Seccion 1
anexas 1

Seccion 6

Seccion 5
Seccion 2

Seccion 3

Seccién 4
llustracion D-1: Panel de control general sistema de pulverizacion catodica. .

Seccion 1: compuesta por indicadores de agua y vacio, controladores de bomba mecanica,
indicador de encendido general, panel de catodo frio y obturadores.

Seccion 2: fuente RF, utilizada en este estudio y descrita en la Seccién 4.4.

Seccion 3: panel de control de gases, correspondiente a fuente de alimentacion y lectura
del controlador de caudal marca mks.

Seccion 4: fuente DC, utilizada en este estudio y descrita en la Seccion 4.4.

Seccion 5: fuentes DC y RF extra.

Secciones anexas: compuesta por sistema de rotacion utilizado en el presente estudio y
sensor de presion interior de la cAmara.
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Para la realizacion del proceso se cuenta con tres pasos cruciales, los que se describen a continua-

cion:

1) Proceso de apagado e ingreso de muestra

Tiempo aproximado: 20-30 minutos.

Dado que el magnetron sputtering corresponde a un equipo de alto vacio, siempre se encontrard
encendido a una presion base de aproximadamente 3 - 10~7 [torr], razon por la cual es necesario
contar con un proceso de apagado previo al ingreso de la muestra.

1)
2)

3)
4)

5)

Apagar la bomba turbomolecular.

Una vez que la bomba turbomolecular haya desacelerado (0O rpm) se puede apagar la
bomba mecanica.

Cuando la presion esté cercana a 1,6 [torr], cerrar valvula de compuerta al 50% y abrir ci-
lindro de nitrégeno.

Abrir véalvula de venteo lentamente, una vez llegado a los 100 [torr] soltar valvula com-
pletamente para dejar salir el gas hasta llegar hasta 260 [torr] aprox.

Cerrar valvula de venteo y abrir con gria.

Una vez abierta la camara no olvidar utilizar elementos que cubran los antebrazos y guantes, para
proteger el interior de la camara de cualquier elemento que pudiera dafiar el vacio.

6)
7)

8)

9)

Retirar el portamuestras del interior y cerrar la cAmara momentaneamente.

Depositar le portamuestras sobre un pafio sin pelusa o aluminio y pegar las muestras que
desea evaporar con la ayuda de pinzas y kapton.

Soplar muestras con nitrégeno para asegurar que no existen depositos de elementos sobre
la muestra.

Abrir la cdmara e ingresar el portamuestras nuevamente a su posicion.

10) Cubrir la muestra con el obturador para evitar contaminacion.
11) Cerrar la camara asegurando que todo el didmetro superior calce perfectamente con el in-

ferior, para evitar fugas al hacer el vacio.

2) Proceso de vacio

Tiempo aproximado: 30 minutos activos- 3 horas inactivas.

1)
2)
3)

4)

Una vez ingresada la muestra, abrir completamente la valvula de compuerta.

Encender bomba mecéanica y esperar hasta que led de vacio se encienda.

Una vez encendido, se puede iniciar la bomba turbomolecular, previamente seteada a
47000 [rpm], necesarios para llegar a la presién base.

Encender chiller de bomba turbomolecular, en este punto esperar hasta que llegue a una
presion del orden de 107> [torr] para asegurar que no existan fugas o esperar alrededor
de 3 horas para que se realice un buen vacio antes de comenzar a evaporar.
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3) Preparacion del depdsito

Tiempo aproximado: depende del recubrimiento que se desea preparar.

1)
2)
3)
4)
5)
6)

Encender chiller de bomba mecanica y pantalla de camara.

Setear bomba turbomolecular a pardmetros establecidos para la evaporacion.

Encender sistema de rotacion.

Abrir cilindro de argon y valvula que permite su entrada a la camara.

Cerrar valvula de compuerta al 50%.

Fijar parametros de flujo de argon y encender el flujometro utilizando el panel se la Sec-
cién

En caso de utilizar fuente DC

7)

8)
9)

Una vez inundada la camara con argon, encender la fuente DC utilizando el “Interruptor
de encendido” identificado en la llustracion D-2, y fijar los parametros a utilizar con el
“Boton de seleccion” y la “perilla de ajuste paramétrico”.

Interruptor de B"'é".d‘ Perilla de Botén de
encendido seleccién ajustede  habilitacién/
pardmetro standby

lustracion D-2: Descripcion de panel de fuente DC.

Posteriormente prender la fuente con el “Boton de habilitacion/standby .
Estabilizar la presion a utilizar cerrando o abriendo la valvula de compuerta.

10) Esperar unos segundos para la estabilizacion del plasma y descubrir la muestra abriendo

el obturador.

11) Realizar el depdsito por el tiempo establecido.

12) Una vez terminado, cerra el obturador y apagar la fuente utilizada.

13) Cerrar cilindros de aire.

14) Apagar chiller de bomba mecénica, sistema de rotacién, pantalla y volver a paso 1) Proce-

so de apagado e ingreso de muestra.
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En caso de utilizar fuente RF

7) Una vez inundada la cAmara con argon, encender la fuente RF utilizando el boton rojo
identificado en la llustracion D-3, y fijar los parametros a utilizar con los “Botones de
control”.

Panel de
visualizacién y ~

botones de .
cambio de »

parametros

Perilla de Perilla de
ajuste grueso ajuste fino

llustracion D-3: Descripcion de panel de fuente DC. .

8) Posteriormente prender la fuente con el “Boton de encendido” y verificar que la corriente
de referencia (REF) este en cero usando las perillas TUNE (““Perilla de ajuste grueso”) y
LOAD (*“Perilla de ajuste fino”).

9) Estabilizar la presion a utilizar cerrando o abriendo la valvula de compuerta.

10) Esperar unos segundos para la estabilizacion del plasma y descubrir la muestra abriendo
el obturador.

11) Realizar el deposito por el tiempo establecido.

12) Una vez terminado, cerra el obturador y apagar la fuente utilizada.

13) Cerrar cilindros de aire.

14) Apagar chiller de bomba mecénica, sistema de rotacion, pantalla y volver a paso 1) Proce-
so de apagado e ingreso de muestra.
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D.2. Determinacion de tasa de deposito con fuente DC

Los resultados presentados en la llustracion D-4 e llustracion D-5 fueron obtenidos mediante el

andlisis de los datos obtenidos por técnica WLI y procesados en el software MountainsLab®.

Deposito de 90 minutos

L

Medicion de distancias — Muestra evaporada 90 min.
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lustracion D-4: Espesor medido en muestra depositada durante 90 minutos.

Se obtiene un promedio de 124,4 nm de espesor en la muestra depositada durante 90 minutos.
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Deposito de 70 minutos

Medicion de distancias — Muestra evaporada 70 min.
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lustracion D-5: Espesor medido en muestra depositada durante 70 minutos.

Se obtiene un promedio de 100,05 nm de espesor en la muestra depositada durante 70 minutos.
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Anexo E: Drop Casting

Como se menciona en la Seccién 5.4, la técnica utilizada para el depdsito del material sensor, en
este caso SnO, es el drop casting.

Para ello son necesarios los siguientes materiales:

Micropipeta

Puntas de micropipeta

Sensor donde se depositara el material

Material sensor (SnO3)

Cinta kapton

Carton, hojas de papel o alguna superficie donde adherir los sustratos con kapton
Tijeras

Pinzas

Considerando que la cantidad de material utilizado en la técnica dependerd de la cantidad de
muestras y area a recubrir se debe tener en cuenta que en este caso el area de interés es de 100

mm?2.

Ademas, luego de variadas pruebas en el laboratorio se calcula que con una gota de 25 ul se cu-
bre el area de 100 mm? deseada.

Los pasos a seguir para el deposito de 4 sustratos se detallan a continuacion:

1) Pesar 12,5 mg de SnOx.

2) En un tubo eppendorf realizar solucion con los 12,5 mg de SnO2 y 500 pl de isopropanol.
3) Sonicar durante 15 minutos o hasta que esté completamente disuelto.

4) Disponer los sustratos sobre un papel y pegarlos con cinta kapton, dejando libre s6lo el

area de interés donde se ubican los electrodos. Tal como muestra la llustracion E-1.

lustracion E-1: Aplicacion de cinta kapton a sustrato para depositar material mediante técnica de drop casting.

5) Sacar disolucién del sonicador y aplicar, utilizando una micropipeta, una gota de 25 pul

sobre el area de los electrodos.
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6) Esperar a que la gota de disperse y se seque, nuevamente aplicar otra gota. Repetir el pro-
ceso hasta haber aplicado de 3 a 4 gotas sobre la superficie. La muestra debiera verse co-

mo muestra la llustracion E-2.
7) Una vez secas, retirar cinta kapton, los sensores deberian verse como muestra la llustra-

cién E-3.

lustracion E-2: Muestra depositada con kapton  lustracion E-3: Muestra depositada lista para ingresar a
alrededor. camara.

8) Por ultimo, se ingresan los sustratos a 400°C en estufa, lo que permite la inmovilizacién
del material sobre la superficie.
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