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Resumen

Se presenta el disefno y construccion de un sistema mecatroénico automatiza-
do para el crecimiento de peliculas delgadas por la técnica de recubrimiento
por inmersién. El sistema consta de un porta sustrato que realiza despla-
zamientos verticales entre dos posiciones ajustables. El movimiento del
porta sustrato es controlado por una cadena de transmisiéon accionada por
un motor de corriente continua. Los finales de recorrido del porta-sustrato
son sensados por micro-switches colocados en los extremos del intervalo de
movimiento. La adquisicion de la senal de los micro-switches y la genera-
cién de la senal de control para el motor son realizadas por una tarjeta de
adquisicion de datos National Instruments USB 6353®. Desde una inter-
faz grafica desarrollada en LabVIEW®el usuario puede programar todos
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los pardmetros del reactor, entre ellos las velocidades de inmersién y ex-
traccion de los sustratos y el tiempo de secado. Se presentan detalles de la
construccién y operaciéon del sistema.

Palabras clave: Reactor de recubrimiento por inmersién; sistema meca-
tronico; peliculas delgadas; automatizacion.

Design and Construction of a Mechatronic Reactor
for the Growth of Thin Films by the Dip Coating
Technique

Abstract

The design and construction of an automated mechatronic system for the
growth of thin films by the dip coating technique is presented. The system
consists of a substrate-holder, which performs vertical movements between
two adjustable positions. The movement of the substrate holder is con-
trolled by a transmission belt driven by a direct current motor. The ends of
the motion of the substrate-holder are sensed by micro-switches placed at
the ends of the motion interval. The acquisition of the signal coming from
the micro-switches, as well as the generation of the control signal for the
motor are performed by a data acquisition card USB 6353®from National
Instruments. From a graphic interface developed in LabVIEW®), the user
can program all parameters of the reactor, among them the immersion and
extraction velocities of the substrates and the drying time. Details on the
construction and operation tests of the system are described.

Key words: Dip coating reactor; mechatronic system; thin films;
automation.

1 Introducciéon

La técnica de recubrimiento por inmersion [1],[2] ha venido ganando una
acogida importante en los laboratorios dedicados al recubrimiento y proce-
samiento de materiales para diferentes aplicaciones, entre ellas el desarro-
llo de dispositivos 6pticos y opto-electronicos [3|, dispositivos espintronicos
[4],]5],]6],[7] materiales biocompatibles [8], materiales resistentes a la corro-
sion y el desgaste [9],[10] y también aplicaciones decorativas. La técnica
se caracteriza por la sencillez y facilidad de implementacién con las herra-
mientas de hardware y software disponibles en la mayoria de laboratorios
de investigacion cientifica y docencia. La reproducibilidad en el crecimiento
de las peliculas se ve favorecida por la posibilidad de programar con gran
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precision las velocidades y pausas en el proceso de inmersion y extracciéon de
los sustratos, debido a los amplios avances tecnologicos actuales en los siste-
mas de actuacion, sensores de posiciéon y temporizaciéon. Por otro lado, en el
método de recubrimiento por inmersion se tiene un buen aprovechamiento
de la solucién precursora de la pelicula, debido a que el material no adherido
al sustrato regresa al reactor por efecto de la gravedad y puede ser utiliza-
do en subsecuentes crecimientos, esta es una de las ventajas del método de
recubrimiento por inmersién con relaciéon al método de recubrimiento por
rotacion (spin coating) [11],[12] en el cual no siempre resulta sencillo calcu-
lar la cantidad exacta de material a depositar para lograr el espesor deseado
en las peliculas, ademas el tamano de los sustratos puede tener mayores
limitaciones y las tasas de evaporacion del material a depositar pueden ser
mucho mayores que en el método de recubrimiento por inmersién debido
a la rotaciéon continua del sustrato. Nuestra motivaciéon para desarrollar
un prototipo funcional de reactor de recubrimiento por inmersiéon obedece
al interés actual de la linea de instrumentacién y espectroscopia, adscrita
al Grupo de Electromagnetismo Aplicado de la Universidad EAFIT, por
crecer peliculas delgadas de 6xidos de hierro y ferritas de metales de transi-
cion, en busca de posibles aplicaciones de estas peliculas como dispositivos
de sensado de magnitudes fisicas, entre ellas campo magnético y tempera-
tura. Existen diversos modelos de reactores comerciales para el crecimiento
de peliculas delgadas por el método de recubrimiento por inmersién, en-
tre ellos se encuentran los desarrollados por las firmas KSV NIMA®' y
BUNGARD®)?, estos sistemas tienen costos cercanos a los USD 10,000.
Conscientes de la necesidad de desarrollar instrumentaciéon de bajo costo
para dar soporte a los proyectos de investigacion en el desarrollo de nuevos
materiales, consideramos pertinente abordar el desarrollo de un reactor pa-
ra el crecimiento de peliculas delgadas por la técnica de recubrimiento por
inmersion, cuyas especificaciones se ajustan a nuestras necesidades particu-
lares. En las secciones subsecuentes se presentan los detalles del hardware
y software del sistema desarrollado.

1 http://www.ksvnima.com/file/ksv-nima-dcbrochure.pdf
http://www.bungard.de/images/Tauchbeschichter/rdc_e.pdf
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2 Hardware del reactor

El soporte fisico del reactor prototipo, cuyo esquema se presenta en la
Figura 1, consta de una plataforma vertical de aluminio, con espesor de
1,0 x 10~2m, altura de 60,5 x 10~2m y anchura de 19,5 x 10~%m; més
una base horizontal de aluminio con espesor de 15,0 x 10~2m, anchura
de 19,5 x 10~?m y profundidad de 35,5 x 10~2m. La plataforma vertical
contiene el sistema de desplazamiento de los sustratos, el sistema de ac-
tuacion y la electréonica de potencia, sensado y acondicionamiento de senial
para el control del movimiento de los sustratos. La base horizontal sirve de
soporte para los recipientes que contienen las soluciones precursoras de las
peliculas que se van a depositar, también contiene cuatro soportes de altu-
ra ajustable y un nivel de burbuja para garantizar un nivel adecuado del
reactor durante el proceso de recubrimiento. El hardware electromecanico
del reactor desarrollado consta de cuatro etapas bésicas que son: 1. Sistema
de actuacion, 2. Sistema de sensado de final de recorrido del sustrato, 3.
Sistema de alimentaciéon y 4. Interface analégica con el computador, estas
etapas se describen a continuacion.

Puente H

Motor
DC

%

Rieles de
aluminio
Correa de transmision
dentada
Rodamientos
Carro .
“are Micro switchs
Porta sustratos L
—_—
!l D
Base
- w
@ ®)

Figura 1: Vista isométrica del reactor desarrollado, (a) Vista lateral indicando
los componentes y (b) Vista solida en perspectiva.
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2.1 Sistema de actuacién

El sistema de actuaciéon es el encargado de producir los desplazamientos
del sustrato, este se compone de un motor de corriente continua con vol-
taje de operacién maximo de 24 V y caja reductora, desarrollado por la
firma alemana Biihler. Este motor tiene un torque aproximado de 0,4N.m
cuando opera a velocidades de 1,05 rad/s(= 10, 1rpm). Se eligi6 un motor
de corriente continua porque este permite obtener un movimiento suave y
continuo de los sustratos durante la inmersiéon y extraccion, lo cual favo-
rece la homogeneidad de las peliculas. Los motores de paso presentan el
inconveniente de realizar desplazamientos discretos, los cuales pueden in-
ducir mareas en la solucién precursora, estas perturbaciones en el fluido
pueden generar rugosidad en la pelicula depositada, reduciendo la calidad
del producto. El motor posee en el extremo de su eje un pinén pléstico con
dientes separados 2,0 x 1073m, el giro del motor acciona una correa de
transmision dentada atada al carro que contiene el porta sustratos, como
puede observarse en las vistas isométricas de la Figura 1.

La velocidad angular y el sentido de giro del motor son controlados por
un puente H, referencia LM D18201. El puente H es un convertidor de
potencia bidireccional a transistor, que permite controlar la magnitud y el
signo de la sefial que alimenta una carga.

La Figura 2 presenta el esquema del puente H junto con su légica
de control integrada. El puente H tiene tres entradas de control: la senal
PW M (modulador de anchura de pulso) pondera la potencia promedio que
el puente entrega al motor, controlando asi su velocidad angular; la senal
de dos estados DIR (Direcciéon de giro) define la polaridad de la corriente
que el puente entrega al motor, controlando asi su sentido de giro, cuando
DIR = 0V los transistores Q1 y Q2 alimentan el motor y los transistores
@3 y @4 no conducen corriente, lo cual produce giro del motor en sentido
horario, por otro lado, si DIR = 5V los transistores (3 y (4 alimentan el
motor y los transistores Q1 y ()2 no conducen corriente, lo cual produce
giro del motor en sentido anti-horario; por ultimo, la senal de dos estados
BRAKE (Freno) controla la operacion del puente, si BRAKE = 0V el
puente opera de forma normal y si BRAKFE = 5V el puente suspende el
suministro de potencia a la carga. La entrada BRAKFE se activa en caso
de ser necesario hacer una pausa forzada en el suministro de potencia del
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puente, ya sea por efectos de sobrecarga de potencia o por fallas mecénicas
en el sistema de actuacion.

Q3
PWM O==
Q4

Logica i
DIR == de control a1
S LI—?

Q2

BRAKE Q===

LMD 18201

Figura 2: Esquema de conexiones del puente H, referencia LM D 18201, para el
control de la velocidad y el sentido de giro del motor.

La senal PWM que controla la velocidad angular del motor es un tren
de pulsos con periodo fijo T, el cual se selecciona de tal forma que la
reactancia inductiva del motor para ese periodo sea despreciable comparada
con la resistencia del devanado del rotor, que en este caso es de 39,8 +
0,1. Se seleccion6é un periodo de 80ms, o bien una frecuencia de 12,5H z
para la senal PW M. Teniendo en cuenta la inductancia de 8,67mH¢) +
0,01mH del bobinado, la reactancia inductiva Lw de este para la frecuencia
12,5Hz se estima en 0,68(). La componente senoidal con frecuencia de
12,5H z en la expansion de Fourier de la senal PW M es la componente que
mayor potencia transfiere al motor, pues las armoénicas de orden superior
se atentan en proporcion inversa al orden de la armonica y la reactancia
del bobinado se incrementa linealmente con el orden de la arménica. La
anchura del pulso, denominada t,, en la Figura 3(b), es el tiempo durante
el cual la amplitud del pulso toma su méaximo valor, en este caso 5 V. Esta
anchura puede variar entre 0 y el periodo T de la senal, dependiendo del
valor del cociente entre una sefial de voltaje de referencia Vg.s y un voltaje
fijo de 5V. El voltaje V Ref en nuestro sistema es generado por una de las
salidas anal6gicas de la tarjeta de adquisiciéon de datos, que opera como
interface analdgica entre el computador y el reactor, como se mostraré mas
adelante.

|98 Ingenieria y Ciencia



A. A. Velasquez, J. P. Urquijo y Y. Gutiérrez

(a)

VEF——
Diente /I
VRel ; | desiens | Referencia

T
I +5V
|

Y

T

I

|

u
on T=008s Diente

I de siena O—— —
I
|

PWM LM324 Vpwm
I (b) Vet o—— +
——
[ ov
(©)
0 —> » t

torr=T- ton

Figura 3: (a). Senales de referencia y diente de sierra, (b). Senal PWM y (c).
Circuito comparador utilizado para generar la senal de modulaciéon de anchura de
pulso PW M.

La senal PW M es generada por medio de un amplificador operacional
LM324, que opera como comparador de entradas. Como se observa en la
Figura 3(c), las entradas del comparador son una sefial diente de sierra con
periodo T' = 80ms y amplitud de 5V, generada por la tarjeta de adquisicion
de datos, la cual ingresa por la entrada inversora del amplificador, y la senal
de referencia Vg.y también generada por la tarjeta, la cual ingresa por la
entrada no inversora del amplificador. Mientras el voltaje de la senial de
referencia sea mayor que el voltaje de la senal diente de sierra, la diferencia
entre estas senales es positiva; al ser la ganancia de voltaje del comparador
igual a la ganancia en lazo abierto del amplificador, la cual es mucho mayor
que la unidad, el amplificador pasa inmediatamente al estado de saturacion.
La salida del amplificador en estado de saturaciéon es muy proxima a su
voltaje de alimentacion, en este caso +5V. Por otro lado, cuando la senal
de referencia es menor que la senal diente de sierra, la diferencia entre
ambas sefiales es un voltaje negativo, que al ser amplificado en un factor
mucho mayor que la unidad produce la saturacién negativa del amplificador.
Dado que el amplificador LM324 fue conectado en modo unipolar, no se
tiene alimentacién negativa, por lo que el minimo voltaje que este puede
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generar es de 0V. La salida del circuito comparador es entonces un tren de
pulsos que oscilan entre OV y 5V y cuya anchura depende del tiempo en
que la senal de referencia Vg.; supera a la senal diente de sierra, lo cual
corresponde a la senal PW M presentada en la Figura 3(b).

El tiempo t,, durante el cual el puente suministra potencia al motor se
obtiene aplicando semejanza triangular a los tridngulos de la Figura 3(a)
en un periodo de tiempo, obteniéndose:

‘/ref _ tofn
5V T
O equivalentemente:
v
ton = ngT (1)

A partir de la Ecuacion (1) es posible calcular el voltaje promedio por
periodo V, que el puente H aplica en los terminales del motor, bien sea a
través de las parejas de transistores Q1 — Q2 o Q3 — Q4, (ver Figura 2),
segin la relacion:

V;“ef
5V

; (Vee=Ven)  (2)

t
Vo g [ (Vee = Vonhdt = "0 (Vi = Vi) =

T Jo
En la Ecuacion (2) V. es el voltaje de alimentacion del puente H, que
en nuestro caso es de +18 V' y V,,, es la caida de voltaje total en cualquiera
de las parejas detransistores MOSFET en estado de conduccion, cuyo
valor aproximado es de 2V para la corriente méxima de 34 manejada por
el puente. La Ecuacion (2) muestra que el voltaje de control del motor
queda determinado por el indice de modulacion del convertidor de potencia

utilizado, definido por:

VRef
k% = —= x 100 3
% v & (3)
La velocidad angular del motor alcanza su valor maximo cuando k =

100 %, esto es, cuando Vgey =5 V, mientras que el motor permanecera en
reposo cuando Vgep = 0V.
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2.2 Sistema de sensado de fin de recorrido del sustrato

El final del recorrido del sustrato durante la inmersién y la extraccion es
sensado por dos interruptores mecanicos activados por contacto, también
conocidos como micro switches, los cuales se encuentran separados una
distancia de 15,0 x 1072 m, como se puede apreciar en la Figura 1. El
micro switch superior sensa la llegada del carro a la parte superior del
recorrido y genera la senial de inversion del sentido de giro del motor, el
micro switch inferior hace lo propio cuando el carro llega al extremo inferior
del recorrido. La inversion del giro del motor tiene efecto sélo después de
ejecutadas las pausas de extracciéon e inmersién del sustrato programadas
por el usuario desde el computador. Cuando el carro empuja la palanca de
un micro switch este cierra un circuito que modifica la caida de voltaje en
los terminales de una resistencia de 10k{2. Como se puede apreciar en la
Figura 4, se ha configurado el circuito del micro switch de tal forma que
al empujar la palanca el voltaje en la resistencia sea de +5 V, este es un
voltaje conveniente para las entradas analogicas de la tarjeta de adquisiciéon
de datos, quien detecta las sefiales de voltaje producidas por los dos micro
switches.

Palanca

Salida

Figura 4: Esquema del circuito de los dos microswitches para el sensado del final
de recorrido de los sustratos.

El carro porta sustratos estd compuesto por una lamina de acrilico de
1,0 x 1072m de espesor, 8,0 x 10~2m de ancho y 12,0 x 10~2m de al-
to, la cual ha sido sujetada con tornillos a una base metalica que cuenta
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con cuatro rodamientos, dispuestos de a dos en cada lado. Los rodamientos
permiten el deslizamiento del carro sobre dos rieles de aluminio para garan-
tizar un desplazamiento completamente lineal y vertical de los sustratos.
Como se observa en la Figura 1 el carro cuenta con una palanca en su parte
superior y otra palanca en su parte inferior, al llegar al final del recorrido
cada palanca acciona la palanca del micro switch respectivo para controlar
la inversién del movimiento de los sustratos.

2.3 Sistema de alimentacion del reactor

Para alimentar los diferentes modulos del reactor se construyé una fuente
de voltaje directo, con salidas de +5V, 412V y +18V, las cuales alimentan
el modulador de anchura de pulso, el micro switch y el puente H, respec-
tivamente. Cada salida de voltaje puede entregar hasta 1A de corriente
continua. Para el desarrollo de esta fuente se emple6 un transformador con
voltajes eficaces en el devanado secundario de 11V (RMS) y 15V (RMYS),
dos puentes rectificadores con capacidad de manejo de corriente de 1,5A4,
condensadores electroliticos para la supresion del rizado de los puentes rec-
tificadores y reguladores de tensiéon LM7T805, LMT7812 y LMT818 para
regular los voltajes de 45V, +12V y +18V | respectivamente.

TR 15 V(RMS)

ov

1 18V

[T T
[—4;1 o

Ve N e R
120 VAQ v 7805 vo
D 1 5V
Tm ‘ Tm i

Figura 5: Esquema de la fuente de alimentacién para el puente H y los sistemas
de sensado y generacién de la senal PW M.

15 V(RMS)

11 VRMS)

oV

11 V(RMS)

El esquema del circuito de la fuente de voltaje se presenta en la Figura 5.
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La fuente cuenta con la posibilidad anadir reguladores de voltaje negativos a
la salida de los puentes rectificadores en caso de ser necesaria una conexion
bipolar futura, bien sea por necesidad de alimentacién bipolar de algtn
sensor adicional que se desee implementar o para ampliar el voltaje de
alimentaciéon del puente H si se requiere expandir el rango de velocidades
del motor.

2.4 Interface analégica con el computador

La interface analogica entre el reactor y el computador es una tarjeta de ad-
quisicion de datos USB 6353 de National Instruments®), esta tarjeta cuenta
con 32 entradas analogicas, 4 salidas analogicas, 32 entradas/salidas digita-
les y frecuencias de muestreo maximas de 1,25M S/s. Si bien el reactor no
demanda una tarjeta con las prestaciones anteriores, se utilizé esta tarje-
ta en el primer prototipo aprovechando su disponibilidad en el laboratorio
para experimentos multiples. Para el control del reactor bastaron dos en-
tradas analogicas y dos salidas analbgicas, las cuales se esquematizan en la
Figura 6.

Tarjeta de adquisicion de datos
NIUSB 6353

Micro switch 1
Micro switch 2

VRef
DIR

Figura 6: Esquema de conexiones entre la tarjeta de adquisicion de datos y el
reactor.

Las entradas anal6gicas AI0 y AIl reciben las senales de los micro
switches inferior y superior, respectivamente, la salida analogica AOO ge-
nera el voltaje de refencia Vg, variable entre OV y +5 V para controlar
la velocidad del motor y la salida de dos estados AO1 alimenta la entrada
DIR del puente H para controlar el sentido de giro del motor. Como se
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menciond anteriormente, si AO1 = 5V el motor gira en sentido horario y
el carro avanza hacia arriba, mientras que si AO1 = 0V el motor gira en
sentido anti-horario y el carro avanza hacia abajo. En el instante en que el
carro empuja la palanca de un micro-switch, este ultimo envia un voltaje
de +5V a la entrada que monitorea ese micro switch, cuando la tarjeta
recibe esta senial procede a realizar la pausa programada y a conmutar el
estado del terminal DIR para invertir el sentido de giro del motor. Para
realizar las pausas de inmersion y extraccion del sustrato, la tarjeta pone
la salida Vg.r en OV, con lo cual la senal PWW M se mantiene en 0V y el
puente H suspende el suministro de senial de alimentacién al motor.

3 Software del reactor

El programa que ejecuta las secuencias de inmersion y extraccién de los
sustratos fue realizado en el software LabVIEW 2009®?3, este programa
controla todas las senales adquiridas o generadas por la tarjeta de adquisi-
cion de datos, consta de un panel frontal para el ingreso de los parametros
del proceso de inmersiéon y un diagrama de bloques que contiene la pro-
gramaciéon de la tarjeta de adquisicién de datos y las operaciones bésicas
sobre los datos que ésta envia o recibe del reactor.

REACTOR DIP COATING

Velocidad de inmersion (mm/s) Velocidad de extraccion (mm/s)
25 1 as A1

PAUSAS
"Inmersiones programadas Extraccio'n (s)
v 3 v 2
Inmersiones realizadas Inmersion (s)
3 .2

Figura 7: Panel frontal del programa en LabVIEW®que permite programar la
secuencia de operaciéon del reactor de recubrimiento por inmersion.

3

http://www.ni.com/labview/technical-resources/esa/
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La Figura 7 presenta el panel frontal del programa que controla el reac-
tor.

El panel frontal contiene perillas virtuales para seleccionar las veloci-
dades de inmersion y extraccion de los sustratos en unidades de mm/s,
controles digitales para programar el nimero de inmersiones deseadas, las
pausas de inmersioén y extraccién en escala de segundos, con incrementos
de 0,1 s y un indicador del nimero de inmersiones ejecutadas hasta un
momento dado.

En el diagrama de bloques se ejecuta todo el algoritmo de control del
reactor, las etapas de este algoritmo se describen en el diagrama de flujo
presentado en la Figura 8.

‘ Colocar sustrato y solucion Ejecuta inmersion
‘ Ingresar pausa de inmersiéon ‘ Ejecuta extraccion
‘ Ingresar pausa de extraccion ‘ ‘ Incrementa contador de inmersiones
‘ Ingresar velocidad de inmersién ‘ si
Inmersiones realizadas
‘ Ingresar velocidad de extraccién}—

‘ Pausa de extraccion ’—

Figura 8: Algoritmo ejecutado por el programa en LabVIEW®durante la ope-
racion del reactor de recubrimiento por inmersion.

‘ Fin del proceso

4 Resultados y discusion
4.1 Calibracion del reactor

Se tomaron repetidas curvas de velocidad media del carro porta sustratos
versus el voltaje de referencia Vg, entregado por la tarjeta de adquisicion
de datos. Para medir la velocidad se registré el tiempo que tomaba el
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carro en desplazarse entre dos puntos separados una distancia de 10 cm, el
tiempo fue medido con un temporizador digital activado por fotodiodos, con
resolucion temporal de 0,01 s, desarrollado en la Universidad EAFIT.Cada
medida fue repetida diez veces y se tom6 el promedio de los datos. Los
experimentos arrojaron los resultados que se presentan en la Figura 9,
donde se observa un comportamiento lineal entre la velocidad media del
carro y el voltaje de referencia de la senal PW M.

y=1,4513x-0,9149
R?=0,9993

(mm/s)
A U O N

Velocidad_carro
w

O = N

1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5
VRef (V)

Figura 9: Gréfico experimental de la velocidad media del carro porta sustrato
versus el voltaje de referencia programado y entregado por la tarjeta de adquisicion
de datos.

En esta curva se puede apreciar que el voltaje de referencia minimo
que debe aplicarse para comenzar a mover el motor es de 1,55 V, para
el cual se obtiene una velocidad minima del carro de 1,23mm/s, por otro
lado, la maxima velocidad del carro fue de 6,36mm/s, obtenida cuando
Veer = 5 V. A partir de la ecuaciéon de ajuste de la recta se obtuvo la
relacion matematica entre ambas variables:

Vier(V) = [0,689vcqrro(mm/s) + 0,630V (4)

Cuando el usuario programa una velocidad de inmersiéon o extraccién
desde el panel frontal de la Figura 7, el programa que controla la tarjeta
de adquisicién de datos calcula el voltaje de referencia correspondiente a
partir de la Ecuacion (4) y lo envia a la salida analogica AOO de la tarjeta,
de esta forma el puente H recibe el ciclo 1til necesario para obtener las
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velocidades deseadas. Al sustituir la Ecuacion (4) en la Ecuacion (2) se
obtiene el voltaje aplicado en los terminales del motor segtun la velocidad
programada por el usuario:

Vo (V) = [2,48Vcarro(mm/s) + 2,27]V (5)

La maxima potencia consumida por el sistema es de 2,1W, la cual se
presenta para la méxima velocidad de operacion de 6,36 mm/s. La eficien-
cia media del puente H en cada periodo de la senal PW M, despreciando
el efecto inductivo asociado con el devanado de motor esta dada por:

1 fgon(‘/zx _ ‘/OTL) Vcc;zvon dt

Pofpuente T
— Zozpuente  100% = x 100 %
P'L'fpuente ! % fg(m %c%dt ’
Ve — Vo 18V — 2V
= ——— x100% = —————— x 100 % ~ 89 %
Voo ¢ 18V ! ’

Siendo P,_puente ¥ Pi—puente 1as potencias de entrada y de salida del
puente H en cada periodo de la senal PW M, respectivamente.

Los sustratos que utilizamos en nuestros experimentos tienen una longi-
tud maxima de 3,0 x 10~2m, siendo 1,0 x 10~2m la altura de recubrimiento
deseada, por esta razéon el méximo recorrido del carro porta sustratos ha
sido ajustado a 3,0 x 10~2m. Para la inmersion de sustratos de mayor
longitud el recorrido del carro se puede modificar de manera muy simple
ajustando las posiciones de los micro switches, para tal efecto se han rea-
lizado 15 pequenos orificios sobre la pared vertical del reactor, separados
1,0 x 1072m, de tal forma que el usuario puede cambiar la posicion del
micro switch y aumentar el rango de desplazamiento de los sustratos hasta
18,0 x 10~?m. En la Figura 10 se puede apreciar que la maxima longitud
de sustrato sumergible en la solucién es:

Sz =L—d—h (6)
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Siendo L la separacion entre los micro switches, d = 12,0 x 1072m la
altura del carro porta sustratos y h la separacién entre el borde inferior del
sustrato y la superficie libre del liquido.

Micro switch

—_
|
i
|
|
|
|
a Carro
|
|
|
i
i
|
|
N

Sustrato ‘

— Solucion precursora

Figura 10: Esquema para ilustrar el calculo de la méaxima longitud sumergible
de los sustratos.

Nuestros experimentos particulares se han realizado con los siguientes
parametros: L = 15,0 x 1072m, d = 12,0 x 10 ?>m y h = 2,0 x 10~ ?m,con
lo cual S,y = 1,0 x 10~ 2m.

El error en el posicionamiento del sustrato estd dado por el retardo en
la activacién de la senal del microswitch inferior desde el instante en que la
palanca del carro entra en contacto con él. Medidas repetidas han mostrado
que el carro no avanza mas de 1 mm después de entrar en contacto con
la palanca de cada microswitch, lo cual indica que el error maximo en la
longitud de inmersién del sustrato es de 1 mm. El sustrato tendra enton-
ces una inmersion maxima adicional de 1 mm desde el instante en que la
palanca del carro entra en contacto con el microswitch inferior. Esta tole-
rancia puede ser compensada hasta un margen de error satisfactorio para
el usuario desplazando hacia arriba el sustrato una longitud aproximada de
1 mm con respecto a la longitud de inmersién deseada, antes de sujetar el
sustrato al carro.
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4.2 Pruebas de desempeno del reactor

La Figura 11 presenta la vista frontal (1) y posterior (2) del reactor desa-
rrollado.

Figura 11: A) Puente H; B) Correa de tracciéon; C) Rieles; D) Micro switch;
E) Carro; F) Porta sustratos; G) Base; H) Tarjeta de adquisicion de datos; I)
Generador PWM; J) Fuente DC +/- 15V +/- 5V 1 A y k) Transformador

El reactor fue utilizado en el crecimiento de peliculas delgadas de par-
ticulas de ferrita (Fe3O4) en suspension coloidal, estabilizadas en medio
acuoso.

Algunas de las peliculas obtenidas sobre sustratos de vidrio porta ob-
jetos se presentan en la Figura 12.

Figura 12: Algunas peliculas de ferrita en fase precursora liquida, obtenidas con
el reactor.

ing.cienc., vol. 10, no. 20, pp. 93-113, julio-diciembre. 2014. 109|



Diseno y construccién de un reactor mecatrénico para el crecimiento de peliculas delgadas

por la técnica de recubrimiento por inmersion

Se obtuvieron diferentes peliculas, algunas de ellas con 3, 4, 5 y 7 inmer-
siones, en donde se observa una homogeneidad satisfactoria en los productos
obtenidos.

Con el proposito de observar algunos detalles de la microestructura
de las peliculas, se tomé una Micrografia Electronica (SEM) de la super-
ficie de la pelicula con 7 inmersiones y una imagen topografica de esta
misma pelicula con un Microscopio de Fuerza Atomica (AFM). Las imé-
genes superficiales se tomaron con un Microscopio Electronico de Barrido
PHENOM®), modelo G2 Pro y las imégenes topogréficas se tomaron con
un Microscopio de Fuerza Atémica easyScan 2® de la firma nanoSurf®,
operando el equipo en el modo de no contacto. Las imégenes obtenidas se
presentan en la Figura 13.

Figura 13: Iméagenes de la pelicula de ferrita con 7 inmersiones. (a) Imagen SEM
con 20,000 aumentos, (b) Imagen topografica AFM en modo no contacto y senal
de amplitud de oscilacion de la punta, sobre un area de 50um x 50um.

La micrografia SEM presentada en la Figura 13(a) permitié identifi-
car una estructura granular y homogénea de la pelicula, conformada por
estructuras sub-micrométricas compuestas por el medio surfactante y las
particulas de ferrita. A partir de la imagen no es posible distinguir separa-
damente las particulas magnéticas del surfactante que las cubre. También se
observan poros (zonas oscuras) con tamano aproximado de 200nm, distri-
buidos de manera uniforme sobre la pelicula. Las imagenes AFM tomadas
sobre una regiéon cuadrada de 50pum x 50um, ver Figura 13(b), confirman
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la distribucion uniforme de la pelicula sobre el sustrato y la presencia de
algunos poros que también fueron observados en la imagen SEM. La rugo-
sidad promedio de la pelicula, encontrada a partir de las imagenes AFM
fue de (17 nm). Para estimar el espesor de la pelicula con 7 inmersiones,
se colocd cinta adhesiva cerca de uno de sus bordes y luego se desprendio
muy rapidamente la cinta, lo cual retiré una porcién de material, dejando
al descubierto el sustrato de vidrio. El escaléon entre la pelicula y el sus-
trato, observado al tomar imégenes topograficas AFM en el modo de no
contacto, nos permitié estimar el espesor de la pelicula en (480 nm). La
Figura 14(a) presenta el posterior procesamiento de la imagen AFM con
el software SPIP de nanoScience®*. El perfil del escaléon que permitio es-
timar el espesor de la pelicula con este software se presenta en la Figura
14(Db).

500— A /J’W‘
4007'
E 300—;
N
100—5
) R S s e
0 5 10 15
N X[um]
0.00 om
(a) (b)

Figura 14: Estimacion del espesor de la pelicula con 7 inmersiones. (a) Imagen
AFM de las vecindades del borde de la pelicula procesada con el software SPIP,
(b) espesor de la pelicula estimado a partir de la imagen.

5 Conclusiones

Se disend y construyé un reactor mecatrénico para el crecimiento de peli-
culas delgadas por la técnica de recubrimiento por inmersién. La velocidad

4
http://www.nanoscience.com/products/afm/afm-spip/
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de inmersion y extraccion de los sustratos puede variar entre 1,23mm/s y
6,36mm/s y se pueden utilizar sustratos de diversas longitudes ajustando
las posiciones de los sensores de fin de recorrido del carro porta sustrato.

Los parametros de operacién principales del reactor, entre ellos las ve-
locidades de extracciéon e inmersion de los sustratos y los tiempos de in-
mersion y secado, pueden ser programados desde el computador a través
de una interfaz grafica muy simple desarrollada en el software LabVIEW.
El sistema es altamente flexible para uso en diferentes aplicaciones, entre
ellas: inmersiéon de electrodos de pH en soluciones, inmersién de conducti-
metros, inmersién de termopares, ataque quimico controlado de sustratos,
entre otras.

Las especificaciones de operacién del dispositivo son competitivas con
los reactores comerciales.

El dispositivo hace uso de elementos asequibles en la mayoria de los
laboratorios béasicos de ingenieria y fisica, lo cual favorece su reproducibi-
lidad.
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