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0.1. Resumen

Este trabajo se centra en el diseno de un sistema de rocio pirolitico ultrasénico
automatizado para elaborar peliculas delgadas de semiconductores de &area
grande, 21.0 cm x 21.0 cm, proceso que se ha usado ampliamente para la ela-
boraciéon de dichos materiales, a nivel laboratorio, en superficies pequenas, en
donde ha demostrado tener la versatilidad de escalamiento hacia dreas grandes,

caracteristica que motivo la realizacion de este trabajo.

Considerando los requerimientos propios de un sistema de rocio pirolitico que
incluyen entre otras cosas, la boquilla de aspersién para producir el rocio con
base en una solucién quimica liquida, plancha calefactora que proporciona la
temperatura requerida para el proceso pirolitico a través del cual se obtiene el
crecimiento de una pelicula delgada, y el confinamiento o campana que permita
la extraccion aislada de los gases de desecho. En este trabajo se diseno el sistema
mecanico que permite mover en un plano horizontal, un conjunto de cabezas
de aspersion que estan montadas en un perfil rectangular metélico que desde
el punto de vista estructural funcionara como una trabe de soporte mecanico.
Para esto , dentro de la oferta comercial de boquillas aspersoras se selecciono
aquella que produce un patrén de rocio de forma plana rectangular con un
ancho de 1.0 cm y una longitud de 15.0 cm, que se obtienen a una distancia de

30.0 cm del punto de eyeccion del rocio.

Con base en la seleccién de las cabezas de aspersion para producir una zona
de rocio uniforme y cubrir una distancia de 20.0 cm, se seleccionaron dos
boquillas aspersoras. La trabe metalica se diseno con un canal que permite
mover manualmente las dos boquillas, y a ésta, se le disefio un sistema de
rodamiento, colocado en sus extremos, el cual se monta en dos vigas de soporte
metalico para permitir el desplazamiento de ella en el plano de movimiento
determinado por las dos vigas. El movimiento de la trabe en dicho plano se
realiza con un motor a pasos, el cual es controlado a través de un programa de
computo. Este programa de computo incluye la variable que permite desplazar

la trabe a criterio del requerimiento de crecimiento de los materiales.

El diseno, incluye un interruptor de retorno en cada uno de los extremos de la
vigas el que, que permite cambiar la polaridad eléctrica hacia el motor haciendo
que gire en sentido contrario al que trafa al llegar a cualquiera de los extremos;
de esta manera, cuando se inicia el proceso de crecimiento, el motor hace que
la trabe se desplace en una direccion, a la velocidad predeterminada por el

proceso de rocio pirolitico, llegue al extremo de la viga, golpee al interruptor,



se cambie la polaridad, el motor gira en sentido contrario y la trabe regresa
al punto inicial, llegue al extremo de la viga en donde esta el otro interruptor
de retorno, se cambie la polaridad, el motor gire en sentido contrario y la
trabe se desplace en el otro sentido; y asi sucesivamente hasta el tiempo que se
requiera para obtener el espesor del material buscado. Este tiempo de depdsito
también es una variable que se introduce al programa de cémputo que controla

el movimiento de la trabe.

El diseno mecéanico-eléctrico del sistema propuesto permite mover de manera
controlada las boquillas de aspersion en un plano horizontal a criterio del ope-
rador. Las variables de control de movimiento estan intimamente relacionadas
con el proceso fisicoquimico de la pirdlisis de una sustancia, la cual es tnica

para cada material que se quiera elaborar.

Este diseno se pretende construir e implementar en el IER- UNAM para el
crecimiento de peliculas delgadas semiconductoras para su uso en la fabrica-
cion de dispositivos fotovoltaicos llamadas comunmente: celdas solares; y puede
porporcionar la pauta para obtener un escalamiento a superficies mayores que

la aqui considerada.



0.2. Introduccion

El poder del sol es practicamente ilimitado, su energia llega a la superficie
terrestre con tal magnitud que, en una hora, se recibe practicamente toda
la energia que se consume en un ano. Una de las formas mas elegantes de
usar la energia solar es mediante el efecto fotovoltaico a través del cual ella
es transformada en electricidad del tipo corriente directa, sin ningin proceso
intermedio. Para esto se requiere que la luz solar sea absorbida en un dispositivo
optoelectronico en donde se realice el efecto fotovoltaico. La unidad minima de
conversién fotovoltaica se llama celda solar. La conversion fotovoltaica se realiza
sin movimiento, en consecuencia no se produce ruido; no consume combustibles
fosiles y por lo tanto no generan gases de efecto invernadero; y ademas se realiza

de manera confiable y segura.

Considerando los problemas energéticos actuales y dado que se tienen proble-
mas socio-econémicos en el abasto de combustibles fésiles, y tomando en cuenta
que més de 75 por ciento de la electricidad Nicholas Apergis (2010) es produci-
da por ellos, propiciando los grandes problemas de contaminaciéon ambiental, la
busqueda de formas alternativas de generar electricidad para nuestro consumo
diario, de manera que la generacion de energia sea menos contaminante, ha
llevado a considerar a la conversién fotovoltaica como una alternativa para la

diversificacién de energia que nuestro pais requiere.

Una celda solar es un dispositivo optoelectrénico que se construye al unir dos
materiales semiconductores con diferente conductividad eléctrica, uno negati-
vo (tipo N)y el otro positivo (tipo P), credndose el concepto de unién N-P, la
cual crea un campo eléctrico interno. Generalmente la luz incide sobre la capa
N, pasando a través de ella y absorbiéndose mayoritariamente en la capa P;
y en ésta, la energia de la luz del sol (fotones) es absorbida por electrones de
valencia que, al capturar la energia de los fotones, rompen su enlace llevandolo
a un estado de conduccion, dejando un espacio vacio o hueco, dando lugar a
la creacion o fotogeneracion de un par electrén-hueco. El electron fotogene-
rado se difunde hacia la regién en donde radica el campo eléctrico interno y
es arrastrado hacia la capa N acumuldndose en ésta y creando un potencial
negativo Aberle (2009). De la misma manera los huecos se difunden hacia la
parte trasera del semiconductor P creandose un potencial positivo. Asi aparece
en los extremos de la unién N-P una diferencia de potencial fotogenerada la
cual subsiste siempre y cuando la unién este recibiendo radiacion solar. Si a

las terminales de la unién N-P se conecta una resistencia eléctrica cerrando el



circuito, la diferencia de potencial fotogenerada enviard una corriente eléctrica
hacia la resistencia en donde se produce trabajo eléctrico: si la resistencia es un
foco, éste se encendera mostrando la evidencia fisica del efecto fotovoltaico. La
figura 1. muestra un diagrama esquematico de un corte transversal para una

celda solar.
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Figura 1: Corte transversal de una celda solar

La capa P en una celda solar recibe el nombre de absorbedor-generador, ya que
es la responsable del proceso de fotogeneracion, mientras que la capa N recibe
el nombre de colector-convertidor o como se le llama cominmente, el emisor.
Es claro que para que se lleve a cabo el efecto fotovoltaico en una unién N-P
la luz solar debe ser absorbida y los portadores fotogenerados tienen que ser
colectados en contactos metalicos para que puedan ser extraidos hacia el ex-
terior y que realicen trabajo eléctrico en una resistencia. Asi que una celda
solar ademas de estar constituida por la unién N-P debe tener un recubrimien-
to antirreflector que minimice la reflexién por donde incide la luz a la celda
solar; rejillas metdlicas colectoras o contactos conductores transparentes que
permitan la recoleccién de los generados fotogenerados y contactos metalicos
puestos en la capa trasera que permitan instalar las terminales metalicas del

circuito de salida en la celda solar .

Ya que la potencia eléctrica que genera una celda solar es pequena HSW (2015),
del orden de unos cuantos Watt (valor maximo actual de 5 Watt), estas se
conectan en serie o en paralelo para tener un nuevo dispositivo llamado moédulo
fotovoltaico, cuya potencia depende del nimero de celdas que lo integra . El

modulo fotovoltaico esta constituido por un stuper estrato y polimeros que al



laminarse al vacio evitan la interaccién del ambiente con las celdas solares. Dado
que el producto de la conversion fotovoltaica es energia eléctrica, el costo de ella
esta asociada con el costo en la fabricacion de las celdas solares, y asi mismo,
en el costo para la elaboracion asociado a los materiales y el costo al proceso

de fabricacién de los mismos.

Las tecnologias fotovoltaicas disponibles comercialmente estan basadas en los
siguientes semiconductores: silicio cristalino y peliculas delgadas de silicio amor-
fo, telurio de cadmio, cobre indio galio selenio, y arsenuro de galio; todas ellas
con diferentes procesos de elaboracion, siendo éstos quimicos fisicos y fisico-
quimicos, los cuales impactan en el costo de elaboracion del dispositivo foto-

voltaico.

El impulso mas grande para la investigacion y desarrollo de celdas solares du-
rante las tultimas tres décadas ha sido encaminado a reducir el costo de la
electricidad generada, el cual es una consecuencia directa de los costos de pro-
duccién asociados en la elaboracion de éstas. Aunque la reduccion de costos
que se ha observado en los mdédulos fotovoltaicos basados en el semiconductor
silicio cristalino estan directamente relacionados con la alta produccion de ellos
(del orden de 50,000 MW producidos en el 2015 Hoffmann (2006)), no estan
correlacionados con una reduccién en el costo del proceso de fabricaciéon. Por
lo anterior, en un esfuerzo por reducir los costos de elaboracion se han busca-
do tecnologias para la elaboracion de peliculas delgadas semiconductoras, que
puedan jugar con el rol de absorbedor, generador, capa ventana o emisor, re-
cubrimientos antirreflectores, contactos conductores transparentes; todas ellas
con procesos mas economicos, requiriendo menos material para la elaboracion
del semiconductor y que pueden ser procesados en sustratos mas delgados y
de menor costo. Las metodologias que se han implementado para la reduccion
de los costos en el proceso de elaboracion estan encaminados en dos aspectos

importantes:

a)Energéticos.- Se buscan materiales semiconductores que sean abundantes en
la naturaleza, no estratégicos, no contaminantes y que en el proceso de con-
version se tenga la mayor eficiencia; en concreto es incrementar la eficiencia de

conversion usando materiales semiconductores econémicos.

b)Proceso industrial.- Que el proceso de elaboracién de los semiconductores
que formen al dispositivo fotovoltaico tienen que ser sencillos y no demandan-
tes energéticos tal que los tiempos de retorno de la energia sean los menores

posibles.



Otro aspecto importante es la cantidad de materia que se requiere para el
dispositivo, la cual esta muy relacionada con las caracteristicas épticas del
material semiconductor Sapoval y Hermann (1995). Un material semiconductor
que presente un coeficiente de absorcién alto (mayor de 104 cm™) requerird de
un espesor delgado, del orden de una micra, para absorber el 100 por ciento de
la luz solar; mientras que un material que presente un coeficiente de absorcion
bajo (menor de 102 cm™), requerird de un espesor grueso, del orden de 300
micras, como es el caso de la tecnologia de silicio cristalino. Por lo anterior se
sigue manteniendo el interés en el desarrollo de celdas solares de bajo costo
buscando materiales en pelicula delgada con procesos de fabricacién simples y

no demandantes energéticos.

En la actualidad existen diversas técnicas para fabricar celdas solares de pelicula
delgada, en general se pueden separar en dos categorias: Deposiciéon quimica
de vapor (CVD por sus siglas en inglés), en la cual se tienen precursores del
material a depositar enlazados con alguna molécula organica, generalmente, la
cual es separada aplicando energia térmica o luminosa para formar el compue-
sto que se aplica al sustrato. Deposicién fisica de vapor (PVD por sus siglas
en inglés) que consiste en aplicar energia térmica o plasma a un blanco hecho
del material a depositar y este viaja hasta chocar con el sustrato formando
la pelicula delgada. La técnica adecuada para realizar el deposito de pelicula
delgada depende del tipo de material, del espesor requerido y de la pureza, apli-
cacién o area de recubrimiento. Dentro de las primeras técnicas se encuentra el
deposito por rocio pirolitico, el cual es muy versatil, ya que se pueden depositar
peliculas delgadas sobre areas relativamente grandes, lo cual es importante en

los procesos de fabricacion industrial.

El rocio pirolitico Perednis y Gauckler (2005) es una de las técnicas utilizadas
para la fabricacion de peliculas delgadas, el cual consiste en rociar, sobre un
sustrato caliente, una solucién que contiene los precursores del compuesto a ela-
borar. Estos compuestos pueden ser, desde el punto de vista Optico, materiales
absorbentes, transparentes, reflejantes o anti-reflejantes; y desde el punto de
vista eléctrico, materiales conductores, semiconductores o aislantes. Ademads,
el proceso de rocio pirolitico permite hacer depdsitos subsecuentes para la ela-
boracion de las diferentes capas que integran una celda solar evitando la dis-

continuidad en la elaboracién de las uniones.

En el ambito de investigacién se utilizan areas pequenas puesto que estas pro-

porcionan las pruebas de concepto que posteriormente permiten el escalamiento



a areas grandes, lo que implica transferencias de procesos hacia la industria.
Dado que en el IER-UNAM se tiene una amplia experiencia en el crecimien-
to de materiales semiconductores en pelicula delgada mediante el proceso de
rocio pirolitco, en donde se han elaborado déxidos metdlicos transparentes y
materiales absorbentes con caracteristicas optoelectronicas adecuadas para su
aplicacion en celdas solares, en area pequena. Con ésta técnica se han obteni-
do materiales semiconductores como 6xido de zinc, 6xido de estano, éxido de
estano/indio (ITO), que son éxidos metalicos con alta transparencia éptica y
baja resisitividad cuyo uso en una estructura fotovoltaica juege en el rol de
contactos conductores transparentes (CCT), y en algunos casos también como
recubrimientos antirreflejantes. En este trabajo en particular se pretende usar
las variables de crecimiento optimizadas a través de dichas experiencias y pasar
de una prueba de concepto de area pequena hacia una prueba concepto de area
grande a través del disennio de un nuevo sistema mecanico para el rocio pirolitico
en una prueba de concepto de area pequena, (1.0 cm?), hacia una prueba de

concepto de drea grande (15.0 cm x 15.0 cm)

Considerando lo anterior el presente trabajo se desarrollo con el siguiente:

0.3. Objetivo

Disenar un sistema mécanico automatizado para el proceso de rocio pirolitico
que permita la elaboracion de peliculas delgadas de materiales semiconductores

en un area de 15.0 cm x 15.0 cm para su uso en estructuras fotovoltaicas.

0.4. Antecedentes

En el Instituto de Energias Renovables se tiene un laboratorio de rocio pirolitico
el cual incluye dos sistemas diferentes: un sistema de rocio neumatico y un

sistema de rocio ultrasonico.

El area actual de trabajo con la que se han elaborado diferentes peliculas de
semiconductores es de 1.0 cm x 1.0 cm. Dentro de los materiales que se han
producido para su aplicacién en celdas solares estan los sulfuros y selenuros de
estano y los 6xidos metélicos basados en estano, zinc, indio/estano, que tienen

la caracteristica de ser transparente y de alta conductividad.

El sistema de rocio pirolitico neumatico que se dispone actualmente consta de
una boquilla de pulverizacion y un calentador resistivo que eleva la temperatura

de sustratos hasta 500 °C. El area de crecimiento esta limitada por el area de



la boquilla rociadora la cual abarca una circunferencia con un didmetro de
2 pulgadas a una distancia boquilla-sustrato de 20 cm. Dado que se quiere
incrementar el area de depdsito, se ha establecido como objetivo disenar un
sistema, el cual, usando una o mas boquillas como la que se tiene, o bien el
movimiento de una sola boquilla, o bien el movimiento del sustrato, se logre
obtener un area de crecimiento que no sea menor a 15.0 cm x 15.0 cm, tamano
maximo que se puede introducir en los sistemas de evaporacion térmica que se
encuentran en el IER-UNAM

0.5. Justificacion

Este trabajo busca dar una opcién en la investigacién y desarrollo de técnicas
simples para hacer peliculas delgadas en areas relativamente grandes para ap-

licaciones en celdas solares.

La industria fotovoltaica tiene un crecimiento del 30% anual Hoffmann (2006)
debido al rapido incremento en los precios de los combustibles fésiles, la rela-
cion directa entre el calentamiento global y la actividad humana, la demanda
energética creciente y la capacidad de suministro de energia que tenemos. Esto
se traduce en el interés creciente por invertir y crear oportunidades de negocio
para la industria fotovoltaica y asi incrementar el interés por la investigacion

y desarrollo de las mismas.

Las peliculas delgadas se ven como la mejor opcién para el crecimiento de las
aplicaciones de las celdas solares debido a las caracteristicas que confieren a los

materiales:

Mejor rendimiento

Funcionalidad anadida

Reduccién de costos

Mejoras en la eficiencia del material

Cualidades técnicas que no se pueden obtener con otros materiales

Ademas de que las peliculas delgadas ofrecen un potencial creciente debido a
la creaciéon de nuevos productos, la produccién de capas nanoestructuradas,
conservacion de materiales escasos y consideraciones con el medio ambiente,
hacen de ellas materiales atractivos tanto para la investigacién como para el

desarrollo tecnologico.

Para poder obtener un depédsito de peliculas delgadas en areas grandes, reque-

ridas para aplicaciones mas realistas, la fabricacion de las peliculas delgadas se



vuelve mas compleja y requiere de un control mas estricto en todo el proceso.
Investigar y desarrollar nuevos materiales, asi como procesos de manufactura
mas simple en caso de que sea necesario, es una de los grandes retos a vencer
en los laboratorios de investigacion; y en nuestro caso el reto es tener un pro-
ceso que permita crecer materiales en area grande con el objeto de identificar
y establecer mecanismos para escalar a areas para su aplicacién en la industria

solar.
El presente trabajo se ha dividido en varios capitulos a saber:

En el Capitulo 1 se tratan los aspectos generales de las peliculas delgadas y del
proceso de rocio que permitan identificar las ventajas y problematicas de estéd
técnica hacia un posible escalamiento a drea grande. En el Capitulo 2 se presen-
tan las consideraciones de diseno que permiten sustentar la propuesta de este
trabajo. En el Capitulo 3 se presentan el diseno conceptual y una descripcion
de como operara el sistema; y en el Capitulo final se presentan las conclusiones
y recomendaciones que deben de considerarse para la construccion del mismo.
Al finalizar se proporcionan las referencias bibliograficas correspondientes a la

conceptualizacion de este proceso.

10



1. Capitulo 1: Aspectos generales de peliculas

delgadas y del proceso de rocio pirolitico

1.1. Introduccion

Por su estado fisico los materiales en la naturaleza se presentan en tres formas:
solidos, liquidos y gases, y en algunos casos pueden coexistir combinaciones de
estos. Con relacion a su comportamiento eléctrico, los materiales se pueden
clasificar en conductores, aislantes y semiconductores. Por otra parte, con rela-
cién a su interaccion con la luz solar, estos pueden ser materiales absorbentes,
transmisores o reflectores. Las caracteristicas anteriores han permitido iden-
tificar a algunos materiales para aplicaciones y desarrollo de tecnologias que
han propiciado beneficios en la vida cotidiana del ser humano, destacandose sin
dudarlo a los semiconductores que gracias a ellos son el sustento de la industria
de la microelectrénica, sin olvidar a los metales y a los aislantes que forman

parte integral de dicha industria.

Gracias a la ingenieria de los materiales se han desarrollado un conjunto am-
plio de materiales semiconductores BBC (2016) y aislantes que son la base del
desarrollo optoelectrénico actual, dispositivos en donde se destacan las celdas
solares, los diodos luminiscentes, reflectores de calor, filtros 6pticos, etc. Gran
parte de ellos son fabricados a través de procesos fisicos, quimicos o una com-
binacién de estos y dependiendo del proceso estos materiales pueden tener una
seccion transversal gruesa o delgada también ser peliculas delgadas. Dado que
uno de los procesos para elaboracién de dichos materiales es el proceso de rocio
pirolitico con el cual se producen peliculas delgadas, en este capitulo se hablaréd
de aspectos generales sobre el concepto de peliculas delgadas y del proceso de

rocio pirolitico.

1.2. Peliculas delgadas

Una pelicula delgada iith? es un material sélido que fue elaborada, fabricada o
creada a través de la coalicién de dtomos/moléculas/iones/clister de especies
que se estan depositando sobre un sustrato. El concepto no esta relacionado con
que tan grueso es el material sino, por la manera en que el sélido fue creciendo
sobre el sustrato. Es claro que dada la forma de crecimiento de una pelicula
delgada esta puede tener espesores desde unos cuantos nanémetros (107 m)

hasta del orden de milimetros (10 m), y sus propiedades fisicas (eléctricas,
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dpticas, estructurales) estdn determinadas por la manera en que fue constituido

dicho material.

Las peliculas delgadas pueden ser materiales conductores, aislantes o semicon-
ductores y existe una gama amplia de compuestos (unarios, binarios, tercia-
rios, etc.) que pueden ser fabricados o elaborados mediante procesos fisico-
quimicos. Las aplicaciones que tienen en la tecnologia moderna son sumamente
amplias. Tienen una historia larga y empezaron con usos muy diferentes a los
que se les da hoy en dia, desde el recubrimiento de la plata y el oro para hacer
joyas, hasta distintos metales en capas muy delgadas para hacer armas, hoy en

dia se utilizan para diferentes cosas, entre ellas las celdas solares.

Una de las aplicaciones actuales de las peliculas delgadas es para la modi-
ficacién de propiedades fisicoquimicas de superficies de sélidos, por ejemplo,
modificaciones de reflexién éptica (capas antirreflejantes), recubrimientos anti-
corrosivos, capas pasivadoras, y otras, que estan siendo utilizadas practicamente
en todas las areas de la tecnologia, incluyendo la industria automotriz, la ae-
roespacial, la electronica, la textil, la energética, la cementera, y la industria
de la construccién Liu (1999). Las peliculas delgadas estén siendo usadas pa-
ra desarrollar o potenciar propiedades funcionales, ya sean fisicas, quimicas,
eléctricas, electrénicas, resistentes a la corrosién, entre otras dependiendo de
las propiedades que requiera el material. Practicamente todos los materiales
pueden ser depositados sobre materiales parecidos o completamente diferentes.
La cantidad de materiales que se pueden depositar es bastante amplia, e incluye

materiales complejos como polimeros.

Todas las propiedades de una pelicula delgada dependen y pueden ser modifi-
cadas por el proceso de depdsito y no todos los procesos producen materiales
con las mismas propiedades, microestructura, morfologia de la superficie, pro-
piedades tecnoldgicas, dpticas, y eléctricas, todas estas dependen del proceso de
deposito. Dentro de los procesos mas comunes para la elaboracion y sintesis de
los materiales se encuentran la evaporacién térmica, la pulverizacién catddica,
el depdsito por bano quimico, el depdsito por vapor quimico, el rocio pirolitico,
el depdsito por vapor quimico asistido por plasma, entre otros. Conforme se
encuentran nuevos usos para los materiales, también cambian los procesos de
depdsito para que los materiales adquieran nuevas y diferentes propiedades,
incluso se combinan procesos diferentes, llamados procesos hibridos Tina, Sud-
ha Kartha, y Vijayakumar (2009a).

Las peliculas delgadas de semiconductores son materiales muy prometedores
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para las aplicaciones en estructuras fotovoltaicas o celdas solares debido a las
diversas opciones en cuanto al diseno y método de fabricacién, ya que la can-
tidad de material utilizado se reduce, lo que crea un potencial para una pro-
duccion masiva de dichos dispositivos a bajo costo. Ejemplos de esto son los

siguientes:

= (Celdas solares de silicio amorfo, elaboradas mediante el proceso de depdsito
por vapor quimico asisitido por plasma.
» Celdas solares de Cu/Ga/In/Se, elaboradas mediante varios procesos a
saber: coevaporacion térmica al vacio, electrodepdsito y rocio pirolitico.
= Celdas solares de teluro de cadmio, elaboradas mediante varios procesos
a saber: sublimacién por espacio cercano, evaporacion térmica al vacio.
= Material sulfuro de cadmio, elaborado por varias técnicas a saber: bano
quimico, evaporacion térmica al vacio, rocio pirofitico, electrodepdsito y
pulverizacién catodica.

» Contactos conductores transparentes, elaborados por varias técnicas a
saber: rocio pirolitico, pulverizacién catédica.

= Y otros compuestos que solamente estan limitados por la imaginacién de

los ingenieros, fisicos o quimicos dedicados a la elaboraciéon de materiales.

En todos los casos se ha encontrado que las propiedades optoelectronicas y
estructurales de los materiales que se producen dependen del proceso de fabri-
cacion, y que los costos energéticos relacionados con el proceso de elaboracion
dependen de los equipos sustento del mismo, siendo mas caros aquellos que
impliquen sistemas de vacio u hornos de calentamiento. Dentro de todos los
procesos, uno que ha demostrado ser muy 1til por su facilidad de uso y bajo
consumo energético es el de rocio pirolitico que a continuacién se describen sus

aspectos generales.

1.3. Proceso de rocio pirolitico

El proceso de rocio pirolitico consta de varias etapas en donde estan involu-
crados fenémenos fisicos y quimicos. Los requerimientos para implementar un

proceso de rocio pirolitico son los siguientes:
a) Solucién acuosa

La solucion acuosa previamente identificada la cual debe contener las sales so-
lubles de los dtomos que constituiran el material que se desea elaborar. Por

ejemplo, si se desea producir peliculas delgadas de 6xido de estano el precursor
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puede ser cloruro estafioso (SnCly ) disuelto en agua, alcohol o una mezcla de
ambos. La molaridad para la disolucién debe ser tal que se garantice que no
existan soélidos en suspension o precipitados. Los reactivos quimicos se selec-
cionan de tal manera que los productos, con excepciéon del compuesto deseado,
sean volatiles a la temperatura del depdsito Tina, Sudha Kartha, y Vijayaku-
mar (2009a) .

b)Medio mecénico de produccién de rocio

El medio mecanico para producir el rocio pirolitico o atomizacién de la solucion
en gotas pequenas comunmente llamada pulverizacién o atomizacion o rocio,
se puede realizar por una accion cortante que se pueda producir o bien, por
un chorro de gas comprimido, o bien someter al liquido a a ondas sénicas de
radiofrecuencia con la energia necesaria para romper las fuerzas de cohesion de
las moléculas en la solucion y desprenderlas o expulsarlas en su entorno.Cuando
se usa un chorro de gas comprimido, este debe ser inyectado en un dispositivo
metalico o de cualquier otro material que normalmente tiene dos cavidades u
orificios (entradas) que convergen en un tercer orificio (salida). Por uno de los
edificios entra el gas a presién, por el otro la solucién (la cual es succionada o
impulsada a presion), y en el sitio en el que convergen estos, el gas rompe la
solucion, transformandola en gotas. Dicho dispositivo recibe el nombre de “ca-
beza pulverizadora”, “boquillas pulverizadoras”, “cabezas de rocio”, “pistolas
de rocio”, o “atomizadoras”. La figura 2 muestra una fotografia de una cabeza

de rocio.

Figura 2: Fotografia de boquilla

El gas que produce la pulverizacion o el gas que lleve las gotas de rocio hacia

el sustrato (gas portador) puede o no jugar un papel activo en la reaccién
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pirolitica.
¢) Tipos de rocio

El rocio es el primer paso necesario en este tipo de sistemas de depdsito. La idea
es generar gotas a partir de una solucién y rociarlas con una velocidad inicial
sobre el sustrato. Existen diferentes tipos de cabeza de rocio generalmente
resultando en diferentes tamanos de gota, rango de rocio y velocidad inicial de

las gotas. Se tienen los siguientes tipos de rocio:
» Mecénico (Air blast):

En este tipo de rocio se utiliza el aire a presién para generar el aerosol. Aun que
este sistema es el mas sencillo, tiene una de las limitaciones mas grandes, poder
reducir las gotas a tamanos de micras o menores, ademas de poder controlar

la distribucién de las mismas.
» Atomizador electrostatico.

Este tipo de atomizador utiliza la carga eléctrica local que tiene el interfaz

liquido cargado positivamente, para poder generar pequenas gotas con carga.
= Rocio ultrasénico

En el rocio pirolitico ultrasénico el aerosol se general por medio de un nebu-
lizador de frecuencia ultrasoénica, el rocio se produce en forma de nébula, con
una distribucion de gotas muy estrecha y el tamano de la gota depende de la

frecuencia del nebulizador.
d) Temperatura de crecimiento

La temperatura con la cual se crece la pelicula delgada sobre cualquier material
al que se denomina sustrato juega un papel principal, en el proceso y para que se
realice este hay que calentar al sustrato mediante cualquier medio, ya sea usan-
do radiacién térmica provista por resistencias eléctricas (llamadas cominmente
placas calefactoras, planchas térmicas o cartuchos de forma cilindrica) o bien
mediante radiaciéon luminosa o infrarroja. El sustrato caliente proporciona la
energia térmica necesaria para realizar la descomposicién endotérmica de la
solucion y la subsecuente recombinacion de especies que lo constituyen, segui-
da por una sinterizacién y recristalizacion de cimulos cristalinos, obteniendo

como resultado una pelicula delgada uniforme.

La temperatura minima para el proceso de rocio esta dada por los precursores

utilizados para la elaboracién de la pelicula. A bajas temperaturas la reaccion
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es, casi siempre, lenta debido a que las gotas de rocio no tienen el tiempo
suficiente para que la reaccién pirolitica se lleve a cabo, en cambio cuando
el sustrato se encuentra a altas temperaturas se producen peliculas mas finas

homogéneas y con buena adherencia.

La temperatura del sustrato tiene un rol determinante en las propiedades de las
peliculas formadas. Por regla general se puede observar que a mayor temperatu-
ra se obtiene la formacién de peliculas més cristalinas Afify, Nasser, y Demian
(1991). El tamano de grano es principalmente determinado por la densidad del
nucleo y la recristalizacién. La recristalizacién es mejorada con el aumento de

temperatura, creando granos de tamano mas grande.

Incrementando la temperatura del sustrato, la morfologia de la pelicula puede
cambiar de agrietado a denso y después, a poroso. La variacién de la tempera-
tura de sustrato en diferentes puntos puede resultar en peliculas no uniformes.
La composicién y grosor de las peliculas son afectados por cambios en la tem-

peratura, lo cual después afectard las propiedades de las peliculas depositadas.

Tomando en consideracién los resultados experimentales que se exponen en
la mayoria de los articulos relacionados con este proceso se encuentra que, el
rango de temperaturas que se ha utilizado para la formacién de materiales es
entre 200°C y 600°C.

En la mayoria de los sistemas de rocio pirolitico el calentamiento de los sustratos
se realiza mediante una placa calefactora y para garantizar la uniformidad de la
temperatura se usa una cama de estano, que como es conocido, a temperaturas
mayores a 230 °C se transforma en liquido. La “cama de estano” tiene como
objeto contener el estano liquido y generalmente forma parte integral de la

placa calefactora.

Normalmente los sustratos se calientan por medios externos, (placas o cartuchos
calefactores o radiacién luminosa) los que son controlados, en términos de
encendido y apagado usando dispositivos electréonicos llamados controladores
de temperatura, los cuales se activan mediante sensores de temperatura, siendo
los méas comunes los termopares. La presion en el control de la temperatura

depende de la precision del controlador y del termopar.
e) Sustrato

El sustrato debe de ser quimicamente inerte durante el proceso de pirdlisis. Se
desea que el coeficiente de expansién térmica sea compatible con el correspon-

diente al material en preparacion.

16



Generalmente se utiliza como sustrato placas de vidrio tipo Corning, llamados
comunente portaobjetos o cubreobjetos, sin embargo también se usan placas de
cuarzo o placas de ceramica que han demostrado ser materiales que satisfacen
los requerimientos expuestos anteriormente, para las pruebas de concepto; pero
se puede utilizar cualquier sustrato considerando los riesgos innerentes a la

contaminacion.
f) Proteccién y seguridad

Dado que se esta requiriendo la elaboracién de un semiconductor, los gases del
ambiente deben ser identificados, y para evitar esto se recomienda que el gas
ambiental sea un gas inerte para que no participe en la reaccion pirolitica. Por
otra parte, como resultado de la reaccién se generan gases de desecho, los cuales
dependen de la sal precursora, pero que en todos los casos son acidos. Aquellos
que presentan un riesgo potencial para la salud del operador del sistema de
rocfo se deben mantener dentro de una cdmara de confinamiento. Esta cdmara
de confinamiento es necesaria durante el proceso que dura la reaccién, de tal
forma que los gases liberados no interaccionen con el ambiente del operario. La
camara debe tener la versatilidad de permitir la entrada de gases controlados,
extraccién de gases de desecho y puertos atravesadores por donde se introduz-
can los elementos necesarios para llevar a cabo la reaccion. La figura 3 muestra
un sistema de rocio pirolitico tipo neumatico. En el cual se puede identificar la
cabeza pulverizadora, flujometros o rotametros de control, para medir la tasa
de solucion y tasa del gas portador, una plancha calefactora con temperatura
controlable, sobre la cual se colocan los sustratos que recibiran el rocio pro-
veniente de la cabeza pulverizadora, el sistema de control de temperatura, el
confinamiento de estos en una campana con sistema de extracciéon de gases y

el tanque que contienen el gas portador.

De lo anterior se pueden identificar los parametros de control mas importantes

del proceso:

» Temperatura del sustrato

= Tasa para el flujo de la solucién

» Tasa y presién para el flujo del gas portador
» La distancia cabeza/sustrato

= La concentraciéon molar de las sales

= El tipo de solvente que se use

g) Solucién precursora
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Figura 3: Sistema de rocio tipo neumatico

La solucién precursora que contiene las especies que daran estructura al solido

formado deben satisfacer los siguientes requerimientos :

= Que sean quimicamente estables, libres de fases sélidas precipitadas.

= Deben proporcionar especies idnicas que formaran el material de precipi-
tacion.

= Se deben formar complejos quimicos que sean susceptibles a descompo-
nerse a una temperatura de sustrato dada y que los productos secundarios

y el solvente sean voldtiles a esa temperatura dada.

Por otro lado, la uniformidad en el tamano de las gotas es uno de los parametros
que mas se debe cuidar en los procesos. Por lo general el patrén de rocio,
el tamano y la distribucion de las gotas asi como la tasa de flujo, depende
fuertemente de la geometria de las boquillas que se usan para la solucién y

para el gas.

1.3.1. Procesos de crecimiento

El rocio pirolitico es usado para depositar una gran variedad de materiales en
peliculas delgadas Enesca, Enache, Duta, y Schoonman (2006) . Este método
ofrece muchos tipos de ventajas sobre otros métodos de depdsito, de las prin-
cipales ventajas que se tienen son, la escalabilidad del proceso, el bajo costo
en cuanto a equipo y energia gastada por el mismo, las temperaturas (100°C -

500°C) relativamente bajas utilizadas en el proceso, lo que nos permite traba-
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jar con una variedad grande de sustratos, el control sobre el espesor de la capa

depositada y la posibilidad de poder anadir multiples capas.

Hay demasiados procesos que ocurren secuencial o simultaneamente durante la
formaciéon de la pelicula por rocio pirolitico, incluyendo la atomizacién de la
solucion precursora, el transporte por goteo, evaporacion, secado y descompo-

sicion del material.

Para que sea posible llevar a cabo la reaccién pirolitica es necesario que, una vez
hecha la pulverizacién, el aerosol debe ser dirigido a un sustrato caliente, es ahi
donde se formara el material deseado en forma de una pelicula delgada a través
de una reaccién pirolitica. Bajo condiciones ideales, conforme las gotas se acer-
can al sustrato caliente, los solventes utilizados tienden a vaporizarse dejando
unicamente los sustratos no volétiles. Sin embargo, una variacién en el tamano
de las gotas puede dar lugar a diferentes comportamientos térmicos, y por lo
tanto a diferentes procesos de deposito Tina, Sudha Kartha, y Vijayakumar

(2009Db). Estos procesos estén ilustrados en la figura 4 :

Sustrato

. .8 Particulas
2 sélidas

T {:’:}. 1:::; Vapor

° ° Precipitado
O Gotas
producidas
C D

Y

Figura 4: Crecimiento de gotas.

= Proceso A: Cuando las gotas son muy grandes, éstas absorben poca
energia térmica de sus alrededores en su viaje hacia el sustrato. Esto
trae como consecuencia que el solvente usado no se vaporice totalmente
y, al llegar al sustrato caliente crean puntos frios en éste. Si la temperatu-
ra de sustrato no es la suficientemente grande para favorecer una reaccion
pirolitica, entonces se obtendra una pelicula de mala calidad éptica, lo

que significa que la reacciéon quimica quedé incompleta.
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= Proceso B: Cuando las gotas son de tamano medio, todo el solvente en
ellas se vaporiza antes de llegar al sustrato, dejando particulas secas pre-
cipitadas de los compuestos que forman una solucién. Este precipitado se
deposita en el sustrato en donde, si se tiene la temperatura 6ptima, se
funden o se subliman; en caso contrario se tiene una pelicuala polvosa de
mala calidad.

= Proceso C: Cuando las gotas tienen el tamano ideal, el solvente se va-
poriza totalmente mucho antes de tocar el sustrato. De esta manera, el
precipitado que viaja hacia el sustrato se funde, se vaporiza y se difunde
sobre la superficie de éste. De esta manera las moleculas de los com-
puestos usados interaccionan entre si mediante porcesos de absorcion,
difusion superficial y reaccién; permitiendo de esta manera la nucleacién
y el crecimiento de una pelicula delgada en donde los residuos de los com-
puestos se evaporan y se difunden fuera de la superficie. Este proceso es
lo que se conoce como un depdsito por vapor quimico.

= Proceso D: Cuando las gotas son muy pequenas, la reaccion se lleva a ca-
bo de manera completa durante el trayecto del aerosol hacia el sustrato.
En este caso, los compuestos al reaccionar pueden condesarse y formar
microcristales que llegan al sustrato en forma de polvo creandose un mate-
rial con porosidades con propiedades optoelectronicas no adecuadas para

aplicaciones fotovoltaicas.

La cinética de crecimiento depende de algunos de los procesos descritos ante-
riormente los cuales afectan la tasa de crecimiento o razén de crecimiento del

sélido.

Cuando se tiene una reaccién pirolitica térmicamente activada se encuentra
que la Razén de Crecimiento (G: Growth Rate) depende de la temperatura del
sustrato (T'S) observéandose un decaimiento conforme TS aumenta, tendiendo
a un valor constante. Este fenémeno se debe a que a mayor temperatura, la
cantidad de material que llega al sustrato es menos, ya que el solvente se evapora
antes de llegar a este y puede ser arrastrado, fuera de la zona de depdsito,
por la dindamica del flujo del gas portador y el sistema de extraccion. Ya que
en el proceso de rocio pirolitico existe la posibilidad de tener un crecimiento
dominado por un depédsito de vapor quimico, se podria esperar, que la reaccion
pirolitica en la superficie generalmente dependa directamente de la temperatura
del sustrato, y que sea una funcién de la presion parcial de los reactantes y de

los productos de reaccion de la superficie.
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Ya que es un proceso quimico inducido térmicamente se puede utilizar la rela-
cién de Arrhenius entre la razon de crecimiento G y la temperatura, que genera

la siguiente ecuacion:
E

Donde E es la energia de activacion del proceso y el factor Gy dependera de la

tasa del flujo del gas portador y de la solucion.

En todos los casos, los parametros de depdsito de rocio pirolitico como, tasa del
flujo de la solucion de partida, tasa del gas portador, temperatura de sustrato, y
consideraciones geométricas relacionadas con el dispositivo que produce el rocio
(cabeza pulverizadora u otro tipo de elemento) y la distancia de ésta hacia el
sustrato determinan las caracteristicas opticas, eléctricas, estructurales y la tasa
de crecimiento requeridas para la aplicacién buscada, pero lo mas importante

para este trabajo es la tasa o razén de crecimiento (velocidad de crecimiento).

Ya que se disenara un sistema automatizado, es de suma importancia considerar
la tasa de crecimiento, o lo que es lo mismo, la cinética de crecimiento, dado
que la velocidad y cantidad de barridos que se daran al sustrato para formar la
pelicula delgada se van a encontrar en términos de la tasa de crecimiento del
material a utilizar. Esta depende fuertemente de los pardmetros de depdsito
como la tasa de flujo del gas portador, el tipo de solvente, la temperatura del

sustrato, la solucion de rocio, tamano de gotas, etc.

1.3.2. Reacciones quimicas en el proceso de rocio pirolitico

Un ejemplo de una reacciéon quimica pirolitica es la que se realiza durante el
crecimiento de peliculas delgadas de 6xido de Zinc, las cuales se pueden rea-
lizar usando soluciones acuosas de sales de zinc (cloruros, nitratos y acetatos)
como compuestos de partida. Cuando alguno de ellos es rociado sobre el sus-
trato caliente (200°C hasta 500°C) donde se lleva a cabo la siguiente reaccién

térmicamente activada:
(ZnAs)aq+ HO — > ZnO +2HA,

en donde A representa el anién de la reaccién. El uso de alcoholes para formar la
solucén de partida tiene efectos benéficos sobre el proceso de descomposicion,
asi como una reducciéon de la oxidaciéon de la pelicula resultante . Se sabe
que el compuesto ZnO tiene el comportamiento eléctrico de un aislante, sin
embargo, las peliculas delgadas de este material producidas por el proceso

de rocio pirolitico, presentan una alta conductividad eléctrica debido a una
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oxidacién incompleta y/o al exceso de zinc producido por las vacancias de
oxigeno Ayouchi, Martin, Leinen, y Ramos-Barrado (2003). Ademés esta se
puede mejorar notalmente si se introducen impurezas con atomos de flior o
aluminio Seo, Won, Chae, y Cho (2012).

Otro caso de éxidos métalicos que se pueden elaborar por el proceso de rocio
pirolitico es el 6xido de estano SnO2. Para preparar la solucién de partida se
toma como precursor al cloruro de sodio hidratado disuelto en una mezcla de
alcohol y agua, con acido clorhidrico como catalizador, calentando la mezcla
a 90 °C por 10 minutos para garantizar la disolucién del precursor y obtener la
solucién a rociar. La reaccién quimica pirolitica Fischer (2005) que se realiza

a temperaturas entre 200°C a 500°C es la siguiente:

SnCl4 + 2H20— > SnOg +4HCI

De la misma manera que las peliculas delgas de éxido de zinc, la conductividad
eléctrica de las peliculas delgadas de éxido de estano elaboradas por el método
de rocio pirolitico no corresponde a la de un aislante, debido a la presencia de

iones de estano multivalentes (vacantes de oxigeno) y/o a iones de cloro .

Ambos compuestos antes mencionados, asi como otros como es el caso del 6xido
de estano/indio (ITO), son compuestos transparentes con transmisiones tipicas
en el visible arriba del 85 % y con conductividades altas, los que los han hecho
materiales atractivos para su aplicacion en celdas solares como contactos con-
ductores trasparentes o materiales tipo “ventana’”; y también, como materiales

antidesempanantes en la industria aeronattica y automotriz.

Con el mismo proceso Callister (2002) también es posible elaborar materiales
opacos a la luz llamados comunmente absobedores, tal es el caso de los calco-
genuros de estano (SnS, SnSe), Calcogenuros de cadmio (CdS, CdSe, CdTe),
entre otros. En fin, hay una gama amplia de compuestos semiconductores que
pueden ser elaborados por el proceso de rocio pirolitico estando limitado dicho
proceso Unicamente a la eleccion del precursor que traiga los iones metalicos y

los cationes correspondientes que formaran el compuesto.

La figura 5 muestra un sistema de rocio pirolitico a escala de laboratorio.
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Figura 5: Sistema de rocio pirdlitico en el IER-UNAM

1.4. Automatizacion de un equipo de rocio pirolitico

La automatizacién de un equipo o proceso tiene ventajas que se pueden apreci-
ar en ambitos econémicos, sociales y tecnolégicos. En ésta época es importante
automatizar procesos para poder ser competitivo en cualquier industria. Aun
que para este trabajo no se busca el nivel de automatizacién para ser compe-
titivo a nivel industrial, si se requiere para tener un escalamiento a superficies

mas grandes que aquellas que se tienen actualmente a nivel de laboratorio.

Una de las ventajas mas claras de automatizar este proyecto es la capacidad de
repetitividad permanente que se obtendria. Una vez que los parametros esten
ajustados, la capacidad de repetir un depdsito de la manera mas homdogenea
posible tantas veces como sea necesario es de suma utilidad en este proceso. Y
por lo tanto una de las razones para realizar el disenio del equipo automatizado

de rocio pirolitico.

Otras ventajas observables de la automatizacién del equipo son: la facilidad
para incorporar otros equipos y sistemas de informacion, asi como la capacidad

de usar de manera eficiente materia y energia en el proceso.

Para la automatizacion es importante identificar las partes y componentes que
integran un proceso y con ello seleccionar que es lo que se va a automatizar.
En el caso de un sistema tipico para el rocio pirolitico, la figura 6 muestra
un diagrama de dicho sistema, en el que se destacan los elementos mas im-
portantes que lo componen. Este es el tipo de equipo que se utiliza en muchos
laboratorios, en donde para llevar a cabo el proceso de rocio, se requiere tener
una cavidad (cabeza pulverizadora o boquilla) en donde se aplica un gas a pre-
sién para realizar la accion cortante, por lo cual reciben el nombre de sistemas

neumaticos.
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Figura 6: Diagrama de un sistema de rocio pirolitico

En ese tipo de equipo, el area de crecimiento depende de la superficie de rocio
la que esta relacionada con el tipo de boquilla o cabeza pulverizadora que se
utilice, y es claro que desde un punto de vista de optimizacion, para tener un
crecimiento uniforme, la superficie del sustrato, el cual es colocado sobre el
Area de Crecimiento (AC) debe de ser més pequena que la superficie del drea
de rocio. Y si se quiere incrementar el AC se tendria que hacer tres cosas: Mover
el AC manteniendo fijo la boquilla, incrementar el nimero de boquillas fijas
para cubrir el AC deseada, o bien hacer la(s) boquilla(s) méviles resultando
en la cobertura del AC deseado. A continuacion y considerando lo anterior se

presenta las consideraciones de diseno.
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2. Capitulo 2: Consideraciones de diseno

2.1. Introduccion

Uno de los objetivos es que la pelicula obtenida sea de mayor area y uniforme,
en consecuencia los aspectos a considerar para el diseno se encaminaron a lograr

dicho objetivo.

En el capitulo anterior se han mencionado los componentes principales del
sistema, la cabeza de rocio y el sustrato caliente, en donde el area de suelo
sobre el sustrato caliente depende de la configuracion geométrica de la boquilla
en la cabeza de rocio. Estos mismos son los componentes susceptibles a darles
movilidad. Por lo tanto, se tienen dos opciones, la primera es darle movilidad
al sustrato, el cual esta sobre una placa calefactora que determina el drea de
crecimiento; y la otra, darle movilidad a la boquilla, que al mantener la distancia
constante entre boquilla-sustrato permite disenar un sistema de movimiento

con 2 grados de libertad.

En este capitulo se abarcan las posibilidades en el proceso de rocio pirolitico
para obtener un sistema automatizado en un area de rocio més grande, 21.0
cm x 21.0 cm, que aquella que provee una boquilla rociadora. Se analizaron
ambas opciones de movilidad para tomar en base a esa decision las mejores
opciones para el diseno del sistema de rocio. Se desecho la alternativa de mover
el sustrato, ya que éste involucra a la placa calefactora, y como consecuencia
se tiene un peso considerable asi como el riesgo de las altas temperaturasa, lo
cual representa un inconveniente mayor para que este fuera la parte movil. En

consecuencia, se tomo la decision de darle movilidad a una o varias boquillas.

2.2. Aspectos a tomar en cuenta en el diseno del equipo

Uno de los puntos importantes para el diseno de este trabajo es la movilidad de
las piezas para producir el rocio en el area requerida, y que ademas, la pelicula
resultante sea lo mas uniforme posible. Esto significo analizar la idea de: ;Que
harfa el diseno mas sencillo, mover el sustrato caliente (equivalente a mover el
Area de Crecimiento) para acoplarlo a la boquilla o boquillas que se utilizaran, o
tener un sustrato estdtico, y mover las boquillas? Ambas situaciones presentan
sus propios retos. El reto mas grande es mantener las boquillas estaticas y
mover una placa caliente, entre 200°C y 500°C, teniendo el riesgo de que el

sustrato se mueva y la pelicula no crezca de manera uniforme.
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Considerando que es més problematico mover el sustrato caliente (Area de
Crecimiento), se decidié disenar un Area de Crecimiento con una superficie
mayor que la Superficie de Sustrato (SSub) requerida para propdésitos de este
trabajo (15.0 cm x 15.0 cm) y mover una o varias boquillas con determinada
Velocidad Lineal (Vy, en unidades de m/s). Para esto, se debe prestar atencién
especial a detalles como son, mantener la temperatura requerida por el sustrato,
la velocidad de la pulverizacién, tipo y presion que lleva el gas portador y el

movimiento del cabezal, todo esto para que la pelicula resultante sea uniforme.

Una vez que se tomo la decision de mover las boquillas, se consideraron de nuevo
dos opciones, la primera, tomar el ejemplo de las companias automotrices en
las que utilizan brazos robdticos para aplicar la pintura en forma de rocio, pero
adaptarla a las necesidades del diseno; y la otra mover en un plano horizontal
a una o varias boquillas sobre la placa calefactora. Dado que la homogeneidad
del rocio, dada en nm, es importante para las peliculas delgadas que se esperan

producir, se decide por la segunda opcién.

Los parametros de control més importantes Tina, Sudha Kartha, y Vijayaku-
mar (2009b) a tomar en cuenta para el diseno de un equipo de rocio pirolitico
automatizado son: la temperatura, las tasas de flujo de gas y de la solucion
en fase vapor, la composicion y molaridad de la solucion de partida, las cuales
determinan la cristalografia del compuesto y la tasa de crecimiento (Growth
Rate). Debido a la fuerte relacién entre la evaporacién y las reacciones en-
dotérmicas involucradas en el proceso se puede considerar que el control de la
temperatura del sustrato es el parametro mas importante para el proceso de
automatizacién, puesto que también afecta la calidad de la pelicula depositada;
en consecuencia, al considerar los resultados de varios trabajos experimenta-
les relacionados con los éxidos metalicos, en los cuales se ha optimizado la
temperatura de crecimiento, las tasas de gas portador y solucion para obtener
peliculas éptimas para su aplicacién en estructuras fotovoltaicas, en donde se
reportan las tasas de crecimiento (GR), en este trabajo se ha tomado como
una de las variables importantes para la automatizacién los valores respectivos
a las tasas de crecimiento (GR) para determinar la velocidad lineal (Vy,) para

las boquillas.

Un diagrama de flujo para la toma de decisiones en este tipo de proyectos se

muestra en la figura 7:
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Figura 7: Diagrama de toma de decisiones para el diseno del equipo de rocio pirolitico

2.3. Equipos, partes y componetes del sistema para area

grande

La meta de este trabajo es disenar un sistema automatizado que provea el
crecimiento de peliculas delgadas semiconductoras mediante el proceso de rocio
pirolitico con una superficie requerida de 15.0 cm x 15.0 cm. Para esto se va a
considerar que se tienen ya optimizados los parametros de depdsito tales como
lo son la tasa del flujo de solucién, la tasa de flujo del gas, la concentracion
molar y la temperatura del sustrato que proporcionan una pelicula delgada
con condiciones 6ptimas para su uso en una estructura fotovoltaica; y de todos
ellos se va a utilizar para la automatizacion, la razon de crecimiento. De esta
manera los equipos, partes y componentes del sistema automatizado para tener
un crecimiento en drea grande se pueden clasificar en dos grupos, los que estan

asociados al proceso y los que estan asociados a la automatizacion.

Para el proceso de rocio se tienen se tienen:
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Boquilla o boquillas pulverizadoras

Placa calefactora (Placa metdlica con cama de estano y elementos cale-

factores)

Sensores y control para la temperatura

Linea de distribucion de solucién, linea de distribucion de gas portador

Cédmara de contencion

Para la automatizacion se requiere:

Motores de paso

Barras y guias de desplazamiento

Sensores o interruptores de movimiento

Programa de control

Computadora

A continuacién se proporcionan las especificaciones minimas requeridas para el

diseno.

2.3.1. Placa calefactora

Para proveer de temperatura al sustrato se requiere de una placa calefactora
que cumpla con los requisitos de la superficie a rociar, o area de crecimiento. La
superficie de la pelicula requerida es de 15.0 cm x 15.0 cm. Generalmente se
utiliza como sustrato de deposito placas de vidrio, las cuales deben ser coloca-
das sobre la placa calefactora cuya superficie determina el area de crecimiento
(AC), que en este caso se fijo con una superficie de 21.0 cm x 21.0 cm. Para esto,
la energia térmica que se le proporciona a la placa puede provenir del uso de
resistencias eléctricas embebidas en una material eléctricamente aislante, pero
con una conductividad térmica alta que entre en contacto con la superficie de
la placa calefactora; o también usar lamparas de luz con alta componente en el
infrarrojo, colocadas estratégicamente para que su radiacién llegue a la placa
calefactora en donde sea absorbida por ésta y gane energia térmica. El control
de temperatura para ella, que es un parametro importante para mantener la
uniformidad de temperatura en toda la superficie de la placa calefactora, se de-
be hacer con un control electrénico del tipo pulsado (control PID- Integracién
y Derivacién) con una precisién de 1°C OMEGA (2017b) y menor o igual que
la del sensor de temperatura, éste es el primer requisito técnico para la placa

calefactora.

Para proveer la temperatura al sustrato de forma uniforme se sugiere en este
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Figura 8: Resistencias tipo cartucho

caso utilizar como “placa calefactora” una superficie de estano liquido (elemen-
to que se funde desde los 230°C transformandose en liquido) contenido en una
“cama metdlica” de acero inoxidable del tipo 316, la cual se sugiere calentar con
resistencias tipo cartucho OMEGA (2017a), como las mostradas en la figura 8,
comerciales, de 1/2 pulgada de espesor y 4 pulgadas de largo, con una potencia
de 1500 Watt y 220 Volt, un total de 11 serian necesarios. La cama metéalica
tendrd dimensiones de 8.25”por 8.257(21.0 cm x 21.0 cm) para satisfacer el
requerimiento para el AC. Una representacion isométrica de dicha cama y un

corte transversal de la misma se muestra en la figura 9.
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Figura 9: Placa calefactora
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El control de temperatura se debe realizar con un controlador del tipo PID, el
cual combina el control proporcional con dos ajustes adicionales, integrando y
derivando, lo que ayuda a que la unidad compense automaticamente los cam-
bios en el sistema. Los ajustes, integral y derivada, se expresan en unidades de
base de tiempo; también se les llama por sus reciprocos, “Restablecer” y “Ta-
sa”, respectivamente. Los términos proporcional, integral y derivada se deben
ajustar o “afinar” individualmente a un sistema en particular usando prueba
y error. Para que esta “actividad” se realice de manera 6ptima el sensor de
temperatura debe estar posicionado en el lugar representativo del sistema en

donde se requiere mantener la temperatura uniforme.

Para realizar el control de temperatura se sugiere utilizar un termopar tipo
K OMEGA (2017c), elemento que puede sensar temperaturas desde, — 200°C
hasta 1250°C, con una precisién de +/-1°C. Para garantizar un mejor control
el termopar debe estar colocado en el centro de la cama metdlica y sumergido

en el estano liquido, como el mostrado en la figura 10.

Figura 10: Termopar tipo K

En conclusion, el sistema para calentar el sustrato estara integrado por:

a) La placa calefactora debe tener dimensiones de 8.25"x 8.25"x 17 (largo x

ancho x altura); que sea construida utilizando un bloque metélico de acero
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inoxidable tipo 304 o 316 al que se le ha realizado un maquinado en la parte
superior de una profundidad de 1/8”dejando una pared de 1”de espesor que
servira como la cama contenedora para el estano y en sus paredes se le debe
realizar 11 orificios de 17/32"repartidos uniformemente, de lado a lado para

dar cabida a 22 resistencias de cartucho con las dimensiones antes descritas.
b) 22 resistencias calefactoras de cartucho de 1500 W a 220 V.

¢) Un termopar tipo K formado por cables calibre niimero 26 provisto de una

cubierta metalica de acero inoxidable.

d) Un controlador de temperatura tipo PID de cualquier marca con una preci-
sion de 1 °C.
e) Una mesa tipo telescépica de acero inoxidable en donde descansara la placa

metalica.

2.3.2. Boquillas o cabezas de rocio

El fenémeno de rocio que permite la transformacion de la solucién en pequenas
gotas se realiza en un dispositivo de doble cavidad coaxial, con un orifico en
comun, en donde en la cavidad central llega el liquido y en la cavidad periférica
un gas a presion, que al salir por el orificio en comtn, se produce una acciéon
cortante en la solucion debido a la presion de salida del gas, la que la pulveriza
y expulsa como un rocio. El tamano de las gotas asi como el patrén del rocio
y distancia a la que llegan, dependen del orificio en comin o geometria del
dispositivo de doble cavidad, de la tasa del flujo de la solucion y de la tasa
del flujo del gas. Al dispositivo de doble cavidad se le llama cabeza o boquilla
pulverizadora o cabeza de rocio, y su geometria es la que determina el patron

del rocio.

Dentro de la oferta comercial de boquillas para producir rocios se presenta una
gama de posibilidades asociadas a la industria automotriz, a la agricultura, a
sistemas de riego, entre otras; y las hay con diferentes configuraciones. Para el
presente trabajo, se exploro la posibilidad de dos tipos de boquillas las que a

continuacion se presentan:

a)Cabeza de pulverizacién “plana”.- La figura 11 muestra un corte transversal
de una cabeza pulverizadora comercial de la marca Spraying System Company
modelo Sul3A Company (2017). Esta es una cabeza que produce el rocio a
partir de la aplicacién de una presion de gas, por lo cual se considera del

tipo neumatico sifén, en donde la solucién es succionada en la cavidad central
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derivado de la diferencia de presiones en la punta de la cabeza por donde sale
el gas y la solucion, y por la cavidad perfiérica se introduce a presion el gas de
arrastre. La mezcla solucion-aire sale a través de una boquilla que tiene una

ranura rectangular que le da al rocio la forma geométrica plana.

Boquilla de liquido
Boguilla de aire
\

A Patrén de aspersion

| plano
_—F
7 {15 cm)- ] | .
e T U R jo— & (23 cm) = = Empaque
I 15" (3B cm) —— . 3612
D | Anillo de retencion 1158

Figura 11: Boquilla SU13A de asperién plana.

Segun especificaciones del fabricante, para una tasa de solucién de 12.0 mL/min,
una presién de gas de 0.7 bar y un flujo de gas de 24.0 L/min, a una distancia
de la cabeza de rocio de 23.0 cm se produce un patron plano lineal de 36 cm
de longitud y una anchura de 0.5 cm, la que es mas que suficiente para poder
considerar su aplicacion en este trabajo. Para el diseno con boquillas de asper-
sién plana se considera colocar 2 boquillas de de forma paralela, separadas una
distancia de 18.0 cm para que el rocio sea superpuesto y la uniformidad que se

quiere obtener incremente, como se muestra en la figura 12.

00

firea de rocio uniforme

Area de rocio v

Figura 12: Esquema de rocio (geometria rectangular)

b) Cabeza de pulverizacién “redonda”. La figura 13 muestra un corte trans-
versal de una cabeza pulverizadora comercial de la marca Spraying System

Company modelo Sull Company (2017). Esta es una cabeza que produce el
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rocio a partir de la aplicaciéon de una presiéon de gas, por lo cual se considera
del tipo neumatico tipo sifén, en donde la solucion es succionada en la cavidad
central derivado de la diferencia de presiones en la punta de la cabeza por don-
de sale el gas y la solucién, y por la cavidad perfiérica se introduce a presién el
gas de arrastre. La mezcla solucion-aire sale a través de una boquilla que tiene

un agujero que le da al rocio la forma geométrica de un circulo.

Boquilla de liquido

Boquilla de aire
™ \

. Patran de aspersion - ’ S ﬁ'\( o,
\ redondo Ly

J En{paque
3612

Anillo de retencion 1158

Figura 13: Boquilla SU11 de aspersién redonda.

Segun especificaciones del fabricante, para una tasa de solucién de 12 mL/min,
una presién de gas de 0.7 bar y un flujo de gas de 24 L/min a una distancia de
la cabeza de rocio de 30.0 cm se produce un patrén circular con un didmetro de
8 cm. Para el diseno con boquillas de aspersion redonda se considera colocar
4 boquillas de forma paralela, como se muestra en la figura 14, separadas una
distancia de 4 cm para que el rocio sea superpuesto, y la distancia que abarque

sea de 24.0 cm y la uniformidad que se requiere obtener se incremente.

firea de rocio

firea de rocio uniforme

Figura 14: Esquema de rocio (geometria circular)
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Considerando las caracteristicas de los dos patrones de rocio y dado que este
diseno considera el movimiento de las cabezas pulverizadoras se decidié usar
las boquillas de pulverizacién tipo plana con el objeto de que al moverse con-
tinuamente se obtenga el crecimiento de una pelicula con mayor uniformidad

respecto al otro tipo de boquillas.

En consecuencia este trabajo considera el uso de dos cabezas pulverizadoras co-
merciales de la marca Spraying System Company con boquillas modelo SU13A,
que produce un rocio plano con un peso aproximado de 350 gr cada una, las
cuales deben ser montadas en un soporte rigido (metélico) no pesado que ten-
dré asociado un mecanismo de deslizamiento (ruedas o engranes) que permitan
su movimiento lineal sobre dos trabes con husillos, uno de ellos un husillo de

bolas. Tal y como se muestra en la figura 15:

OO0 O0OO0O000O0

Figura 15: Diagrama del soporte metélico.

2.3.3. Mecanismo de movimiento

Se sugiere montar las boquillas en una barra metélica que sirva de soporte a las
mismas, a esta debe proveerse de medios para que pueda moverse o desplazarse

de manera horizontal y uniforme sobre el area.

El movimiento sera provisto por un motor que posteriormente se describe y
para alcanzar las caracteristicas de movimiento se deberan utilizar rodamientos
especiales.

2.3.4. Motor a pasos

El motor que producira el movimiento de las boquillas debe tener la capacidad

de mover el peso asociado tanto a las boquillas como a el soporte rigido que
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las sostienen; por lo tanto se considera utilizar un motor de pasos NEMA
17 Instruments (2017b), tal y como el mostrado en la figura 16, que tiene las
siguientes caracteristicas generales: Es bipolar, tiene un dngulo de paso de 1.8°
(200 pasos por vuelta) y trabaja a 1.7A a 12V, capaz de cargar 4Kg/cm. Es un
motor muy robusto ampliamente utilizando en Impresoras 3D o maquinas CNC
de propésito general, aunque éste es ligeramente mas potente del recomendado

para garantizar la mejor fiabilidad.

Figura 16: Motor a pasos, NEMA 17

2.3.5. Velocidad de barrido

Las peliculas delgadas que son obtenidas mediante el proceso de rocio pirolitico
presentan la caracteristica de tener una tasa o razén de crecimiento que depende
de los precursores que generan al material considerado. Dichas tasas deposito
han sido determinadas experimentalmente tomando como base el tiempo de
deposito, es decir al terminar el tiempo de depdsito, se mide el espesor de la
pelicula y la razon de espesor al tiempo de depdsito proporciona la tasa o
razén de crecimiento. Para este trabajo en particular esta caracteristica fisica,
intrinseca de cada material, tendra que ser considerada cuando se elabore el
software de control para el movimiento de las cabezas pulverizadoras. Por ejem-
plo, observando la tabla 1 Ayouchi, Martin, Leinen, y Ramos-Barrado (2003),
si el 6xido de estano presenta una tasa de crecimiento de 4.0 nm/seg, eso im-
plica que en un tiempo de depédsito de 10 min se obtuvieron 2400 nm es decir
2.4 micras Yagi, Hagiwara, Murakami, y Kaneko (1993), y en consecuencia si

se desea con este sistema tener este crecimiento, en la superficie requerida 15.0
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cm x 15.0 cm, es necesario rociar esta area durante un tiempo que se debe

determinar.

Compuesto Crecimiento Temperatura
ZnO 0.25 nm/seg 270°C
Sn0O2 4.3 nm/seg 480°C

Cuadro 1: Tasa de crecimiento

La velocidad a la cual se muevan las boquillas sobre el sustrato caliente van
a estar relacionados a la tasa de crecimiento del material depositar. Ya que se
decidié usar cabezas de pulverizacion con boquillas que producen un patrén de
rocio plano, que a 23.0 cm de distancia del sustrato producen una area de rocio
0.5 cm x 36.0 cm, estas deben desplazarse a una velocidad de 0.25 cm/s para que
con un tiempo de 80 segundos se cubra la distancia de 20.0 cm. Si se considera
la tasa de crecimiento para el SnO, especificada anteriormente, en 80 segundos
de depdsito se tendra el crecimiento de una pelicula con una superficie de 21.0 x
21.0 cm con un espesor de 4.0 nm. Lo anterior es un ejemplo de como se puede
determinar el tiempo de depdsito para el crecimiento de las peliculas delgadas.
El dato mas importante es la tasa de crecimiento que se tomara de articulos de
investigacion publicados relacionados con este topico. Para obtener el grosor
6ptimo de la pelicula depositada y que ésta sea uniforme se debe considerar que

el depdsito se realizara en varios barridos de las boquillas sobre el sustrato.

2.3.6. Software

Parte importante del diseno es el software que se considera para controlar la au-
tomatizacién del proceso de crecimiento basado en el rocio pirolitico. Se decidié
utilizar para este trabajo LabView Instruments (2017a), ya que es un entorno
visual integrado, creado especificamente para sistemas de medidas y control,
desarrollado para usarse en la ingenieria, el cual contiene un lenguaje de pro-
gramacion grafica nativa, y un sistema IP integrado para realizar analisis de
datos y procesamiento de senales. Tiene ademéas una arquitectura abierta que
permite la integracién de cualquier dispositivo de hardware y darle el enfoque

necesario al software.

A continuacion, en la tabla 2, se enlistaran los pros y contras de dicho software.
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Pros Contras

Tiene una interfaz grafica flexible No tiene librerias que ayuden a
y facil de usar sin habilidades de expandir de manera sencilla
programacion. como otros programas de
interfaz grafica.
Puede ser utilizado con diferentes Tiene tres tipos de licencia
tipos de hardware complementario. (base, completo y pro) con pago
annual.
Soporte en Windows, Mac y Linux. La mayoria de las extensiones

Unicamente estan disponibles
para Windows.
Tiene una plataforma universal para
diferentes aplicaciones en areas
completamente diferentes.
Actualizaciones constantes que
agregan mas funciones.
Una de sus mejores caracteristicas es
su interfaz grafica, basada en codigo
G, disenada para ambientes de
ingenieria.
El lenguaje simplifica los procesos de
monitoreo y control, asi como
aplicaciones de medicién.

Cuadro 2: Pros y contras de Labview

LabView es un software de National Instruments, desarrollado para la instru-
mentacién y automatizacion de procesos, donde las exigencias de conocimientos
previos en cuanto a programacién son minimos, este software sobresale de otros,
principalmente por su lenguaje de programacién, dado que revoluciona el len-
guaje de programacion tradicional, puesto que hace a un lado las lineas de

codigo vy comandos de programaciéon grafica con la interconexién de bloques.
La programacion se desarrolla en dos ventanas principales:

- Panel frontal: Es una ventana que contiene toda la instrumentacién como
medidores, indicadores numéricos, controles numéricos, etc. En otras palabras,
es la pantalla principal en la ejecucion del programa donde se disena la interfaz

grafica con la que el usuario interactia.

- Diagrama de bloques: Es la ventana que contiene el codigo de programacion,
donde se representa toda la instrumentacion o elementos contenidos en el panel
frontal por medio de bloques interconectados para el flujo de datos entre ellos,

asi como la estructura de control y seleccién, que contempla la secuencia a
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ejecutar en cada etapa del proceso.

Para la integracién de LabView como control del sistema de rocio pirolitico, se

tiene que contemplar la instrumentacién a controlar, esta es:

= Control de gases de transporte a utilizar

= Control de temperatura del sustrato.
Parametros de entrada dentro del programa:

= Valores de crecimiento de los compuestos.

= Grosor de la pelicula deseada.
Subrutinas internas del programa:

» Célculo de la velocidad de barrido para obtener el grosor deseado.
= Determinacion del tiempo de enfriamiento en funcién de la temperatura

una vez que se haya logrado el grosor deseado.

Esta debe ser la estructura de la programacién LabView para la integracion

como control del diseno del sistema de rocio pirolitico propuesto en este trabajo.

2.4. Otras variables a considerar

2.4.1. Mecanismo de movimiento del equipo

Para hacer que el motor a pasos mueva las boquillas de manera transversal a
través de la placa caliente, se propone usar un husillo de bolas, ver figura 17,
como base del movimiento de las boquillas, el cual se colocara en la parte
interna de una de las dos correderas en el lugar de un husillo sencillo, mientras
que en la otra corredera, se utilizara un husillo sencillo. El husillo con bolas
se conecta por medio de un sistema de poleas y correas dentadas directamente
al motor a pasos, el cual se colocard en la zona debajo de la corredera con el

husillo de bolas interno, ver figura 18.

Se ha tomado en cuenta que el motor a pasos estara conectado a una fuente de
energia de doble bobina, ya que es un motor bipolar, asi como a un driver que
procese la informacién que mande el programa escrito al motor, indicando la

velocidad de movimiento de acuerdo a los parametros introducidos en el mismo.
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Figura 17: Husillo de bolas

(I
\

Figura 18: Sistema de poleas conectado al motor (representacién)
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2.4.2. Torque

Antes de aplicar la férmula que permite determinar el torque requerido para
mover el sistema, es necesario hacer ciertas consideraciones a saber. Primero,
asegurar que los husillos se encuentren alineados de manera correcta, que no
exista friccién extra sobre el movimiento linear, etc; Ademas de tener en cuenta
las propiedades de la maquina, para poder usar la férmula. Segundo, tener en
cuenta que el calculo del torque se basa en el husillo de bolas, el cual se propone
tenga las siguientes caracteristicas: un husillo con paso de por lo menos 2.5
mm, una potencia de carga dindmica de 2.5 kN y una potencia de carga estatica
de 3.6 kN. Un husillo comercial con estds caracteristicas es el modelo SD/BD
10x2R de la marca SKF, el cual tiene un 90% de eficiencia.

Para determinar el torque durante movimiento continuo se utiliza la siguiente
férmula Tips (2017) :

_ _Fu(P)
Ty = 20007 (n)

Donde:
F,= Fuerza total (N)
P= Paso (mm)

n= Eficiencia

Para calcular la fuerza total (F,) se utiliza la siguiente férmula:
F,=F+mgM

Donde:

F= Fuerza de carga (N)

m= masa (kg)

M= Coeficiente de friccién

g= 9.81 m/s?

2.4.3. Fluido de arrastre, T, P

Para el diseno de este sistema de rocio pirolitico se toma a consideracion el
uso de aire como fluido de arrastre. La presién inicial y final considerada es la
presién atmosférica. Se propone usar como sistema pulverizador para producir

el rocio una cabeza de la marca Spray Systems con la boquilla pulverizadora
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modelo SU13A, el cual para una presién tipica del gas portador y una tasa de
flujo de 0.04 1/min se crea un rocio uniforme a 15 cm de distancia. Asi que la
distancia desde la cabeza pulverizadora a la placa caliente en donde se colocara

el sustrato para el depdsito estd regida por la presion de arrastre del fluido.

Las temperaturas consideradas para el depdsito son: la temperatura ambiente a
partir de la cual se inicia el calentamiento en la placa calefactora hasta llegar a la
temperatura de sustrato; que para el caso del crecimiento de 6xidos metalicos,
como el caso del 6xido de estano, ésta es de 400°C Vasu y Subrahmanyam
(1990). El control de temperatura para mantener constante la temperatura del
sustrato durante el proceso de crecimiento debe tener una respuesta rapida de
control ante el enfriamiento derivado del rocio que esté recibiendo; y por ésta
razon el termopar tiene que estar inmerso en el estano liquido pero cercano
a la superficie de este, con un calibre que este relacionado con una inercia
térmica pequena, datos que proporciona el fabricante del termopar. Dado que el
termopar que se propone usar es tipo K que generalmente presenta un precisién
+/- 1°C OMEGA (2016), el control de la temperatura no debe ser superior al
2% de la temperatura de proceso (+/- 8 °C).

2.5. Diseno propuesto

El diseno propuesto toma a consideracién todos los datos mencionados en las

secciones anteriores y por lo tanto quedaria como se muestra en la figura 19:

Se tiene una base de acero inoxidable termorresistente de una area mayor a
la necesaria para la pelicula delgada, la cual tiene el propdsito de ser la placa
calefactora que alberga las resistencias tipo cartucho, las cuales proporcionaran
el calor necesario para incrementar la temperatura a un valor predeterminado
para el depdsito, el cual debe ser mayor a aquel que se requiere para fundir
el estano, proporcionando una cama liquida de temperatura uniforme. Sobre
la cama liquida de estano se coloca el sustrato en donde se crecera la pelicula
delgada. La cama metélica tiene dimensiones de 8’por 8 para satisfacer el

requerimiento para el area de crecimiento.

Como componente principal del movimiento de las boquillas se tiene un husillo
de bolas dentro de una de las dos correderas, la otra contiene un husillo sencillo,
de los cuales se sostiene una trabe en donde se coloca la base que contendra las
dos boquillas seleccionadas de manera que queden inméviles, viendo hacia la

cama metalica. El movimiento es provisto por un motor de pasos acoplado al
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Figura 19: Representacién del disefio propuesto

husillo de bolas. Todo esto debe estar dentro de una campana hermética con
un sistema de extraccién, (motor+turbina) que produzca dentro de la campana
una presion inferior a la atmosférica para evistar que los gases de deshecho se
esparzan dentro del laboratorio. A la salida del sistema de extraccién se debe

colocar un pasivador de gases para evitar contaminar la atmosfera.
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3. Capitulo 3: Conclusiones

De las actividades realizadas en el diseno del equipo presentado en el presente

trabajo se puede concluir que:

El escalamiento de un sistema de rocio pirolitico presenta ciertos problemas
innerentes al mismo como lo son: El garantizar una temperatura de sutrato
uniforme, una pulverizacion de la solucion precursora uniforme y la uniformidad
de crecimiento del material requerido. En este trabajo se tuvo que plantear
como obtener el crecimiento de una pelicula delgada en una superficie superior
a aquella que se obtiene con una cabeza pulverizadora comercial (superficie de
rocio del orden de 16 cm? ). El dilema fue usar varias cabezas de rocio con
movimiento o mover el sustrato. Como la temperatura de crecimiento para las
peliculas delgadas semiconductoras transparentes estd en el rango de 100 a
500 °C, mover el sustrato a estas temperaturas no es lo éptimo, si es que se
pretende escalar esta propuesta a un nivel de planta piloto y posteriormente a
una propuesta industrial, asi que lo que se decidi6 fue trabajar en un diseno en
donde el sustrato fuera fijo y mover de manera lineal a un conjunto de boquillas

pulverizadoras, por lo cual se llego a las siguientes propuestas:

1. Temperatura de sustrato uniforme.- para garantizar uniformidad en la
temperatura del sustrato se diseno una base metélica de acero inoxidable
que se calienta con resistencias eléctricas tipo cartucho, que en su parte
superior integra una “cama” en donde se coloca estano que al fundirse
crea una superficie liquida de temperatura uniforme, y sobre de esta,
se coloca el sustrato de crecimiento. El control de temperatura se realiza
con un sistema electrénico tipo PID (controladora de temperaturas) el
cual sensa la temperatura con un termopar tipo k con una precision de
/- 1°C.

2. Sistema de rocio.- para obtener un rocio uniforme a lo largo de una su-
perficie se decidi6 usar para esta propuesta boquillas pulverizadoras tipo
plana que al moverse logren cubrir una superficie. para este caso, en don-
de se requiere cubrir un cuadrado de 8”, el diseno propuesto necesita 2
boquillas.

3. Movimiento.- para producir el movimiento se ha elegido un motor de
pasos con sensores para el cambio de direccién que es controlado por un
softaware de computo que se puede instalar en cualquier computadora
portatil o de escritorio.

4. Sistema de movimiento.- aqui se integra el soporte para las dos boquillas
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y un sistema de rodamiento de baja friccion acoplado al motor de pasos,

que permite el movimiento lineal de las boquillas sobre el sustrato.

El diseno aqui propuesto presenta la versatilidad de que se puede obtener un
rango amplio de velocidades de barrido, las cuales son controladas a partir del
software y que pueden seleccionarse dependiendo de la reaccion pirolitica nece-
saria para el crecimiento del material elegido; es decir, si se tiene la infomacion
necesaria sobre el crecimiento de un material dado mediante el proceso de rocio
pirolitico, entonces se puede establecer cual es la velocidad necesaria de barri-
do para obtener el crecimeinto en area grande de una pelicula delgada con el

espesor requerido.

El diseno aqui propuesto se puede seguir escalando hacia dreas mas grandes y
se puede utilizar no unicamente para los éxidos metalicos transparentes, que
se tomaron como base para la eleccién tanto de boquillas como de el proceso
de crecimiento, si no que, se puede elaborar cualquier otro tipo de material
semiconductor cuyos precusores se puedan diluir en una solucién acuosa para
poder rociarlos. Lo tnico que se tendra que considerar para lo anterior son las
superficie que se quiera obtener y las tasas de crecimiento. De esta manera,
con el mismo diseno y inicamente cambiando la solucién de partida se pueden
crear heterouniones entre materiales semiconductores sin tener problemas de

integracién de impurezas en el proceso.

Otro de los aspectos relevantes de este diseno es que abre la oportunidad de
su integracién en una linea de fabricacién de vidrios comerciales y tener como
productos, vidrios con recubrimiento conductor transparente que son requeri-
dos tanto para su integracién en estructuras fotovoltaicas basadas en peliculas
delgadas que puedan ser utilizados por ejemplo en edificios donde se requiera

vidrios con recubrimientos que controlen la radiacion solar.
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