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INTRODUCCION

La mayor parte de la energia en el mundo se ha obtenido hasta ahora a partir de
las reservas fésiles de carbon y petréleo, pero al ser ya previsible el agotamiento de
estas, es preciso considerar su conservacion y el empleo de otras fuentes. Aunque
no se espera que la conservacion por si sola resuelva todos los problemas
energeéticos, es claro que si constituye un elemento importante. Varias alternativas

energeéticas ya han empezado ha surgir.

Desde luego, esta medida no se hara urgente hasta que la disminucion de las
reservas actuales sea inminente. Sin embargo, los disefiadores de Politica
Energética deberian empezar desde ahora, a considerar la necesidad de modificar
las estructuras industriales existentes, asi como las tecnologias y los habitos de
consumo, para contribuir con ello a disminuir las demandas energéticas existentes

y poder estar en condiciones de lograr un desarrollo sustentable.

La historia muestra que desde hace siglos el hombre ha tratado de aprovechar la
energia solar. Empero, sélo hasta la década de 1970 es cuando se incremento la
investigacion y el desarrollo de distintos sistemas para la captacion y el
aprovechamiento de la energia solar, la cual es abundante y no requiere de
transporte. No obstante, la energia solar es intermitente y difusa. Su baja intensidad

es uno de los mayores obstaculos para un aprovechamiento mayor.

Por supuesto que la energia solar puede ser utilizada para la produccion de trabajo
mecanico, pero hay muchas otras aplicaciones en donde la conversion fototérmica
resulta atractiva: calentamiento de agua para consumo doméstico, procesos de
secado, destilacion de agua, calefaccion y enfriamiento de ambientes, bombeo de
agua y/o generacion de cantidades moderadas de electricidad para areas rurales
remotas, desalacién de agua de mar, y por supuesto, como en el caso del presente
trabajo, la aplicacion en un campo concentrador solar que aunado al campo
geotérmico -ubicado en Cerro Prieto, al Noroeste de México-, dara como resultado
un sistema hibrido que incrementara la produccion de electricidad a lo largo del dia
en dicha planta generadora.

En relacion con el tema de las aplicaciones, es relevante mencionar que mediante

pruebas hechas a lo largo de los ultimos 20 afios, primero en plantas piloto y



después en plantas comerciales generadoras de electricidad , se ha comprobado
gue una de las tecnologias que mas competitividad ofrece en el ambito tecnoldgico
es la de canal parabdlico, que en conjunto con sistemas de ciclo combinado, o
como se menciond ya con sistemas geotérmicos, tiene como fin minimizar costos

de produccion y eficientar el servicio de abasto eléctrico al usuario.

Los fisicos, ingenieros y arquitectos tienen ahora una oportunidad excepcional para
contribuir con sus conocimientos a la satisfaccion de las necesidades energéticas,
pero es necesario que los principios en que se basa el aprovechamiento de la

energia solar sean bien conocidos.

Por otra parte, la potencialidad econdémica de un pais depende de sus recursos
energéticos, y como se ha mencionado lineas arriba, el mundo se acerca
inexorablemente al agotamiento de las existencias de los combustibles fosiles:
carbon, petréleo y gas natural. Es por esto, que ante la avidez de energia que
manifiesta la vida actual, y la supervivencia ya comprometida de la poblacién de
nuestro planeta por la grave escasez de energéticos que es posible vislumbrar,
resulta necesario y evidente, tener consciencia plena de lo que significan las
investigaciones de nuevas fuentes de energia para satisfacer las demandas

presentes y futuras.

En México se han iniciado ya en universidades e institutos tecnolégicos, trabajos de
desarrollo de sistemas de aprovechamiento de energias “no convencionales”, asi
como organismos gubernamentales que dedican atencién especial al problema de

los energéticos.

En relacibn a la problematica expuesta anteriormente, el Instituto de Fisica en
conjunto con el Instituto de Ingenieria de la Universidad Nacional Autbnoma de
México, trabajan en la busqueda de nuevas tecnologias que resulten una
alternativa de generacion eléctrica, de manera particular, en el Laboratorio de Alto
Vacio y Peliculas Delgadas del Instituto de Fisica y en la planta termosolar del
Instituto de Ingenieria, se ha desarrollado a través de la ciencia de peliculas
delgadas, la metodologia e instrumentacion para preparar dispositivos multicapa,

especificamente, espejos de primera superficie cuya aplicacion fundamental es ser



el elemento optico de sistemas que aprovechan la irradiancia directa solar mediante

concentradores solares para la generacién de electricidad.

En este trabajo se desarrollaran los espejos dobles de primera superficie a ser
utilizados en un campo de concentradores solares en la planta geotérmica de Cerro

Prieto.

Para el desarrollo del presente trabajo se utilizara la infraestructura existente en el
Laboratorio de Alto Vacio y Peliculas Delgadas, la instrumentacion existente incluye
camaras de crecimiento de peliculas delgadas por el método fisico de sputtering o
erosion con iones, asi como las fuentes de sputtering tipo magnetron de diferentes

dimensiones y geometrias.

La estructura del presente trabajo se divide en cinco capitulos. En el primer capitulo
se tratan los distintos fenémenos que se presentan cuando ocurre cierta interaccion
entre particulas altamente energéticas y un solido, que en éste caso en particular,
se refiere al blanco del cual se extraera el material para crecer las peliculas

delgadas que construiran a los espejos dobles de primera superficie.

El capitulo Il estd dedicado al proceso fisico del sputtering, se revisan sus
antecedentes histéricos, sus mecanismos y parametros de operacion, los procesos
fisicos involucrados, sus ventajas sobre otros procesos de deposicion de materiales
sélidos; ademas, se describen brevemente las distintas opciones existentes de

procesos de depdsitos de peliculas delgadas y recubrimientos.

En lo que respecta al tercer capitulo, tiene como punto central el proceso de
crecimiento de las peliculas delgadas, ademas se mencionan las diferencias entre
el concepto de pelicula delgada y recubrimiento. Dentro de este capitulo se revisan
brevemente los conceptos 6pticos para los espejos dobles de primera superficie,

asi como la importancia de caracterizar los espejos de primera superficie.

La metodologia experimental se describe de manera detallada en el capitulo 1V,
incluyendo la revision del sistema de crecimiento con su respectiva

instrumentacion; por supuesto, se describe el proceso experimental seguido,



llegando hasta las diferentes técnicas de caracterizacion disponibles que se
utilizaron. Es pertinente mencionar que las peliculas generadas, es decir, los
espejos dobles de primera superficie, se caracterizaron de manera general, puesto
que un proceso de caracterizacidbn completo incluiria una inversion extensa de
tiempo y tecnologia; mismos a los que no se tuvo acceso durante el desarrollo de
éste trabajo. En el capitulo V se presentan los resultados y las conclusiones del

trabajo se exponen en el capitulo VI.

Cabe indicar que Cerro Prieto es el campo geotérmico mas importante en México;
esta area tiene los niveles mas altos de irradiancia en la region. Gracias a ellos se
hace factible la idea de instalar un campo de concentracion solar en un campo
geotérmico, para obtener asi un sistema hibrido que tenga como propdsito
incrementar la cantidad de vapor y asi la produccion de electricidad a lo largo del
dia.

La irradiancia promedio pico en la zona de la planta geotérmica a través de todo el
afio es de 734 W/m? es relevante mencionar que anteriormente se habifan
propuesto algunos sistemas hibridos solar-geotérmicos, que se han orientado al
calentamiento y enfriamiento de edificios o bien, a la desalacion de agua de mar.
Sin embargo, esta es la primera vez que el sistema solar-geotermia se propone

para generar energia eléctrica.



OBJETIVO

El objetivo del presente trabajo es determinar los parametros Optimos para la
preparacion de espejos dobles de primera superficie Vidrio-Al-SiO,-Al-SiO, de alta
reflectancia por el método de sputtering, que tendran una aplicacion directa en
concentradores solares parabdlicos a utilizar en la Planta Geotérmica de Cerro

Prieto localizada en el Noroeste de México.

La idea de construir espejos dobles es de establecer un comparativo entre las
distintas propiedades (reflectancia, espesor y adherencia) tanto de estructuras
dobles como sencillas, por supuesto, también para diferentes arreglos como: SiOa,
Al, SiOz-Al, SiO2-Al-SiO,, Al-SiO,, Al-SiO2-Al-SiO,, SiO,-Al-SiO,-Al-SiO,, entre las
mas importantes; para poder establecer la estructura mas apropiada para la
aplicacién requerida, pensando que las estructuras dobles tendrian una ventaja
sobre el resto, por supuesto, habra que verificar la hipotesis. Es importante
mencionar que todas las combinaciones se crecieron sobre vidrio comercial y estan
ordenadas de izquierda a derecha porque es el orden de depédsito de cada una de

las capas.

El propdsito de la instalacién del campo de concentradores solares parabdlicos en
la planta geotérmica, es la creacion de un sistema hibrido solar-geotérmico cuya
finalidad es incrementar el flujo de vapor en la mezcla vapor-salmuera en el ciclo
geotérmico actual, es decir, la energia generada se sumara al flujo geotérmico de
los pozos para incrementar la tasa de generacion de vapor disponible para la
generacion de energia eléctrica. Con esta configuracion se pretende incrementar el
factor de capacidad de la planta durante las horas pico de demanda; ya que
algunas veces por diferentes razones los pozos geotérmicos no proveen suficiente
vapor al ciclo con lo que el flujo de vapor decrece, adicionalmente debe tomarse en
cuenta que la produccién de un pozo disminuye a lo largo de su vida util. A esta
problematica se suma la cuestion de que a lo largo de todo el verano la
temperatura ambiente alcanza los 45°C o mas, lo que lleva a los habitantes de la
region a utilizar aire acondicionado; y por tanto a un aumento en la demanda de
energia. Es por eso que la razén de este proyecto es preparar los espejos dobles
de primera superficie, que en principio se suponen como los mejores y que en un

arreglo parabdlico, permitan utilizar el recurso solar para satisfacer este incremento



en la demanda. Los concentradores solares parabdlicos se evaluaran alineandose

en la direccion Norte-Sur y Este-Oeste.

Una vez que se han preparado los espejos dobles de primera superficie Al-SiO,-Al-
SiO, de alta reflectancia, se procede a caracterizar las capas reflectiva (Al) y
protectora (SiO,), buscando definir parametros pertinentes, como: espesor,

uniformidad (pardmetro secundario), reflectancia, adherencia, etc.

Para evaluar la resistencia de los espejos al medio ambiente extremo, se tomaran
como referencia las propiedades de algunos espejos construidos en afos
anteriores, cuyas capas reflectiva y protectora fueron crecidas por el mismo método
que los del presente trabajo y que por consiguiente, pueden tomarse como un

patron comparativo.

En este sentido, lo ideal seria que a las muestras se les realizaran pruebas de
intemperismo, las cuales resultan muy utiles pues reducen el tiempo de evaluacion,
es decir, el tiempo de exposicion, a 2 6 3 meses en lugar de 1 6 2 afios. En una
camara de intemperismo puede evaluarse la resistencia de los espejos a factores
como: ambiente humedo, ciclos térmicos, medio ambiente salino, medio ambiente

azufroso, etc.

Todos estos parametros determinan la calidad de los espejos, la cual tiene que ser
sumamente alta, puesto que tendran que soportar condiciones de medio ambiente
extremo, ya que obviamente la zona de Cerro Prieto —donde se pretende instalar el
campo concentrador— presenta una elevada insolacién, ademas de un medio
ambiente azufroso y salino, que existe debido a la naturaleza de la planta

geotérmica.



CAPITULO |: PROCESOS EN LA INTERACCION DE PARTICULAS ENERGETICAS
CON MATERIALES SOLIDOS

1.1 Interaccion de particulas de alta energia con sélidos

Los efectos fisicos que resultan de la interaccion entre particulas energéticas y
superficies sélidas, y en consecuencia, el depodsito de peliculas delgadas sobre
sustratos, dependen basicamente de la masa, flujo y obviamente, de la energia de las

particulas que inciden sobre la superficie solida.

En la Figura 1.1, se pueden observar los distintos efectos posibles sobre la superficie y

la subcapa del blanco (superficie solida), cuando las particulas energéticas inciden

sobre éste.
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Figura 1.1 Descripcion esquematica de los efectos posibles con la incidencia de particulas
energéticas sobre la superficie de un material sélido.
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De la figura anterior, se pueden distinguir distintos efectos en la superficie y en las

primeras capas atdmicas del sélido, de los que destacan los siguientes:

Efectos en la superficie:

Incremento de la movilidad de los atomos en la superficie.

Incremento de las reacciones quimicas entre las particulas adsorbidas y las
particulas superficiales del material sélido.

Desorcion de las particulas superficiales que tienen enlaces débiles.

Eyeccion de electrones secundarios.

Reflexion de particulas energéticas neutras.

Eyeccion de atomos superficiales debido a la transferencia de cantidad de
movimiento que se da a través de una cascada de colisiones, es decir, el

fendmeno de Sputtering.

Efectos en las primeras capas atdmicas del sélido:

La cascada de colisiones que se produce origina el desplazamiento de algunos de
los atomos de la red y crear: vacancias —ausencia de atomos—; defectos
intersticiales —atomos fuera de posicion—; defectos de gran tamafio que pueden
provocar cambios en la estequiometria de aleaciones 6 blancos compuestos, es
decir, puede existir una modificacion en las propiedades relativas de los elementos
del compuesto; o bien, se puede dar el caso de cambios en los niveles de carga
eléctrica y en la distribucion.

Se puede dar la implantacién de las particulas que inciden en la superficie.

Las particulas superficiales pueden retroceder para implantarse en la red.

Algunas particulas al difundirse pueden quedar atrapadas en los defectos de la
red.

Una buena parte de la energia cinética de las particulas incidentes se transforma
en calor, es decir, en algunos casos la incidencia de los iones sobre el sélido se

traduce solo en el calentamiento de la superficie del mismo.
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De entre todos los fendmenos que se han mencionado, destacaremos el fendmeno del
Sputtering, puesto que es el fendmeno relevante para el presente trabajo. Este
fendbmeno se produce en un blanco —material solido— cuando un i6n energético
interacciona con los atomos del material sélido, de tal forma que, a través de un
intercambio de cantidad de momento del i6n a los atomos del sdlido, los atomos son
desplazados de su posicion en la red. La cinética del fendmeno de Sputtering en un
blanco se puede describir a partir de principios de conservacion de energia y cantidad

de movimiento.

Cuando los atomos que salen eyectados (desprendidos) del sélido se utilizan para
crecer estructuras solidas —peliculas delgadas y/o recubrimientos— sobre superficies —
sustratos— el proceso se denomina, Sputtering. Los atomos eyectados por el fenbmeno
del Sputtering se pueden aprovechar con un arreglo simple como el esquematizado en

la Figura 1.2.

Interaccioén ion-superficie

4.
4- l
4_
4.
Blanco
Sélido » b \
(catodo) 7 I\ Sustrato
/
Iones/ \Atomos
incidentes Fuente de Eyectados

iones

Figura 1.2. Arreglo basico para preparar peliculas y/o recubrimientos a partir del vapor del
Sputtering

En el diagrama de la Figura 1.2, el blanco es el material sélido en donde inciden los

iones de alta energia, este proceso se da cuando el sé6lido se mantiene a un potencial
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negativo necesario, puesto que el plasma elegido en éste trabajo —Argon (Ar')— es
positivo. El plasma cercano a la superficie del blanco es la fuente de iones positivos y
se genera por la presencia del campo eléctrico intenso debido a la diferencia de

potencial.

1.2 Interaccion ion-sdlido

Si se considera un enfoque riguroso de la interaccion ion-solido, se tendria que
contemplar la funcion del potencial interatomico. Sin embargo, el proceso se simplifica
puesto que las interacciones en los blancos son de corto alcance, de tal manera que
basta considerar s6lo las interacciones a primeros vecinos, incluyendo por supuesto, el
ion incidente. Bajo dicho enfoque, el Sputtering puede pensarse como un proceso de
colisiones binarias, pues éste es un modelo sencillo de la colision entre dos particulas.
Las interacciones mencionadas dan lugar a colisiones elasticas 6 inelasticas, es decir,
son procesos en los que la energia interna se mantiene constante o que existe un

intercambio de energia interna de las particulas que colisionan, respectivamente.

1.3 Colisiones elasticas

Para nuestro analisis particular de las colisiones involucradas en el fenbmeno del
Sputtering, consideraremos que la particula incidente (i6n) tiene una masa denotada
por m;, con una rapidez v;, en tanto que la particula eyectada del blanco tiene una masa

representada por m; y se considera inicialmente en reposo, es decir, v=0.

Ahora bien, de acuerdo a los principios de conservacidén de cantidad de movimiento y
de energia, las relaciones masa-energia de ambas particulas se expresa

matematicamente de la siguiente forma:

m,v, cosé = (mu, +m,u, ) 1.1
donde u; y uf corresponden a las velocidades relativas antes del impacto y 0 es el
angulo existente entre la linea de union de los centros de las masas y la horizontal; el

caso mas simple es cuando 6 es cero.

Ademas:
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2 2 2 2
%(mivi )z%mi(ui +V, sen29)+%(mfuf ) 1.2
si despejamos u; en la ecuaciéon (1.1) y sustituimos en (1.2), obtenemos la siguiente

expresion:

miViZCOSZQZ{% zj(mivi COSQ—mef)Z‘meUfZ 1.3
f

De lo anterior, se puede deducir que la fraccidon de energia transferida de la masa m; a

E,/ 4mm, 2,
A = %nﬁmf) cos“ 4 1.4

Como se puede observar, ésta ecuacion tiene un valor maximo (considerandola funcién

la masa m; es:

de cosB), cuando m; = m¢ y ademas resulta util, puesto que a partir de ésta se puede
estimar la eficiencia del Sputtering. La eficiencia de Sputtering se vera de manera
formal en el siguiente capitulo, sin embrago, como una primera aproximacion, se puede
ver que para que la fraccion de energia sea maxima, es decir, para que el fendbmeno
del sputtering sea mas factible; las masas de las particulas debieran ser

aproximadamente del mismo orden.

Los atomos involucrados en éste trabajo, son el Argén (Ar), que se utiliza para producir
la descarga gaseosa y cuyo peso atomico es de 39.948 g/mol y los atomos del sdlido,
es decir, del blanco de Aluminio que tiene un peso atdomico de 26.98 g/mol. Como se
aprecia, los pesos atébmicos no estan tan alejados numéricamente, por lo que se estima

tedricamente que la eficiencia del sputtering sera alta.

Ahora nos referiremos a la colision elastica que existe entre los electrones secundarios
(que hacen posible el autosostenimiento de la descarga) y los atomos del gas
responsable de ésta; en principio, la energia cinética se conserva. Ademas, como el
electréon y el atomo tienen masas muy diferentes, se puede deducir de la funcion de

transferencia de energia:
4mm, ?
f(m,,m, )= %nimf) 15
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que la energia transferida en una colision electron-atomo es muy pequefia; con esto, el
electrén sélo cambia de direccion sin que su velocidad se modifique significativamente
(Figura 1.3).

Figura 1.3. Colisién elastica electron-atomo

Cabe aclarar, que si la colision ocurre cuando los electrones estan en presencia de un
campo eléctrico; su velocidad y direccion estaran restringidas a la direccién del campo;
sin embargo, aun en éste caso, la colision con los atomos no afecta la posicién de
éstos. Para éste caso, se puede introducir el concepto de seccion eficaz, que hace
referencia a la probabilidad de que se presente una colisidn; para nuestro caso en
particular, la probabilidad de que un electron sea dispersado por un atomo de argon,
depende de la energia del electron.

Es bueno recordar que para el proceso de Sputtering, las particulas incidentes
responsables del fendmeno, son particulas altamente energéticas, por lo general son
iones positivos de algun plasma de alguno de los gases nobles. En el presente trabajo

se utilizara Argon (Ar') como se ha mencionado ya.

1.4 Produccién de iones

En la fase gaseosa de una descarga luminosa existen electrones, iones, atomos
neutros, moléculas y fotones; en un enfoque estricto, se pueden considerar las
colisiones entre todos los pares posibles de particulas; sin embargo, en la descarga

luminosa algunas colisiones son mas importantes que otras y en general, las que
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dominan el comportamiento macroscoépico de la descarga son las que involucran a los
electrones. En las siguientes lineas se revisan brevemente algunos de los procesos

sobresalientes que se presentan en una descarga gaseosa.

1.4.1 lonizacion

La ionizacion por impacto de un electron es la mas relevante de las colisiones
inelasticas en una descarga luminosa. En la Figura 1.4, se describe esquematicamente
como un electrén primario por impacto, remueve un electron del atomo. Para nuestro

caso en particular, tenemos un plasma de Argon (Ar’) y la reaccion que se cumple es:

e +Ar —2e +Ar’
los dos electrones que resultan de la reaccién, se aceleran nuevamente por efecto del
campo eléctrico; produciendo con esto una ionizacién en cadena de los atomos neutros
del Argon. Este proceso es el que permite mantener la descarga luminosa, es decir,

permite la existencia de un plasma de Argén (Ar”) autosostenido.

(#)

e +Ar—2e +Ar \

Figura 1.4. lonizacion de un atomo neutro por impacto electronico

El potencial de ionizacion es la energia necesaria para remover al electron mas
débilmente ligado al atomo, es decir, es la energia minima requerida para que ocurra la

ionizacion.

El proceso de ionizacion es sin duda el mas importante para el fendmeno del Sputtering
y por supuesto, para cualquier sistema de crecimiento de peliculas delgadas; puesto
que éste proceso es el responsable de la existencia del plasma autosostenido que
contiene a las particulas energéticas. Sin embargo, también existen otros procesos que

ocurren en la descarga luminosa, como la excitacion, la relajacion y la recombinacion.

16



A continuacién se mencionan algunos de los detalles mas relevantes de cada uno de

estos procesos.

1.4.2 Excitacion

Como se revisoO lineas arriba, en el proceso de ionizacidn se remueve un electron
ligado del atomo; sin embargo, si existiera una transferencia de energia menos
drastica, esto permitiria que electron soélo “saltara” a un nivel de mayor energia. Este
proceso se conoce como excitacion, y al igual que la ionizacion puede ser el resultado
del impacto de un electron, de la foto-excitacién 6 de la excitacion térmica. En la Figura

1.5 se observa la representacion de este fendbmeno:

o

. o

e +Ar— Ar+e

Figura 1.5. Excitacion causada por el impacto de un electron
El asterisco (Ar*) representa el estado excitado y al igual que con el proceso de
ionizacion, para que el fendbmeno de excitacidon ocurra se necesita un umbral de
energia. El valor del potencial de excitacion para el Argén (Ar) es 11.56 eV, algo menor
que el potencial de ionizacion, que es de aproximadamente 15.80 eV. En una colision
de excitacion, el electron primario incidente perdera energia cinética igual al potencial

de excitacion y por supuesto, también sera dispersado.

1.4.3 Relajacién

El resplandor de la descarga luminosa es una de sus caracteristicas mas relevantes.
Dicho resplandor se origina en el fendbmeno conocido como relajacion o bien,
desexcitacidon de moléculas y atomos que se encuentran excitados electrénicamente;
es decir, como el estado excitado es inestable, el electron tiende a regresar pronto a su

estado base ya sea en una o varias transiciones; ademas cada una de éstas
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transiciones se acompafia de la emisién de un foton de energia igual a la diferencia de
energia entre los niveles cuanticos en los que oscilo el electrén. En la Figura 1.6,

observamos esquematicamente dicho fenbmeno.

Figura 1.6. Fenémeno de relajacion hv = AE

1.4.4 Recombinacidn

El proceso inverso de la ionizacion es justamente el proceso de recombinacion, éste
ocurre cuando un idén positivo (en éste caso, del plasma) captura un electrén libre para
formar asi, un atomo neutro (Figura 1.7). En el fendbmeno del Sputtering, la
recombinacion se realiza de manera mas frecuente cuando los iones acelerados del

plasma impactan la superficie del sdlido (blanco).

o

\

e +Ar"— Ar

Figura 1.7. Fendmeno de recombinacién

1.4.5 Movimiento de las particulas eyectadas

Podemos considerar que un plasma de descarga luminosa es un medio en el que se
transmite energia eléctrica a un gas, a través de un campo eléctrico. Asi, las particulas
del gas, es decir, del plasma; se utilizan ya sea para generar reacciones quimicas o
para que interactuen con algun solido, lo que da lugar a diferentes fenémenos tales
como el Sputtering. Es por todo esto que es importante mencionar los procesos de

intercambio energético de las particulas del plasma.
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La distancia promedio que recorre una particula entre colisiones sucesivas, se
denomina camino libre medio A (CLM), y es en términos de este parametro que se

puede determinar la probabilidad de colision en la fase gaseosa.

Existe una relacién simple, que considera a las particulas como esferas, para definir el
CLM vy la seccion eficaz de colision. El camino libre medio de los electrones que pasan

a través de un gas, con una cierta densidad de particulas N es:

z:%Na) 1.6

en la ecuacion anterior, A esta dado en centimetros y o es la seccion eficaz.

En el crecimiento de peliculas delgadas, el concepto de camino libre medio resulta ser
fundamental, puesto que deben considerarse los recorridos libres medios de los
electrones libres, los electrones secundarios, los iones acelerados, y, por supuesto, de
los atomos eyectados del blanco. Este ultimo recorrido es aun mas importante que
todos los anteriores, ya que los atomos eyectados por el Sputtering recorren un medio
gaseoso de alta densidad (el plasma) antes de llegar y depositarse sobre el sustrato.
Es por esto que se necesita que el CLM de los atomos eyectados sea del orden de la
distancia que exista entre el blanco y el sustrato, ya que esto asegura que una mayor

cantidad de atomos eyectados lleguen a depositarse en el sustrato.

El camino libre medio de cualquier molécula y/o atomo, se puede obtener por la

siguiente relacion matematica:

" (Y(@J (Vi) e

donde k, es la Constante de Boltzmann (1.3806 x 102 Joules/Kelvin), T es la
temperatura absoluta en Kelvin, @ es el diametro molecular en metros y p la presion en

Pascales.
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CAPITULO II: SPUTTERING

Grove (1852) [9,15] observo por primera vez el fenomeno de Sputtering en un tubo de
descarga gaseosa con corriente directa, encontré que la superficie del catodo se
erosiond6 por el impacto de los iones energéticos durante el proceso vy
consecuentemente, el material del catodo se depdsito sobre las paredes del tubo. En
ese instante, se considerd al Sputtering como un fenémeno indeseado, puesto que el
catodo y la rejilla que existian dentro del tubo; se destruian continuamente. Sin
embargo, afos después, dicho fendmeno se utilizé para producir peliculas metalicas,
como capa reflejante en espejos y en afos siguientes se uso de igual forma para otras

aplicaciones.

Con la ayuda de la tecnologia del vacio, el sputtering se ha convertido en una técnica
moderna, que tiene un sinnumero de aplicaciones, entre las que destacan; la limpieza y
grabado de superficies, asi como el depdsito de peliculas delgadas, entre las mas

importantes.

En el proceso de Sputtering, un material sélido se erosiona por el impacto de distintas
particulas energéticas, como: iones, atomos neutros, electrones; el material que se
erosiona en forma de vapor, se deposita sobre una superficie, denominada sustrato, y
forma capas. En la técnica conocida como erosion por magnetron, el material base del
depdsito, es decir, el blanco, es el electrodo (catodo) al que se le aplica una diferencia

de potencial negativa.

Cuando se quiere producir un depdsito, la camara de crecimiento debe mantenerse a
una presion baja del gas formador del plasma, que para éste trabajo en particular es
Argon (Ar). El gas de trabajo se ioniza por la presencia de un campo eléctrico intenso,
ésta ionizacién genera un plasma autosostenido, que es confinado por un campo
magneético en la region cercana al catodo; como se ha mencionado ya, los electrones
secundarios en la region cercana al material sélido tienen un camino libre medio corto y
en consecuencia, la ionizacion se incrementa y ademas se hace continua. Los iones
positivos de Argén (Ar’) se aceleran hacia el catodo, debido al potencial negativo de

éste, y lo golpean. La energia de los iones positivos es de varios cientos de
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electronvolts (eV), es por esto que la colision con el blanco erosiona el material
superficial, que sale en forma de vapor y posteriormente se adhiere a la superficie del
sustrato, mediante distintos fendmenos superficiales, principalmente por adsorcion y/o

interdifusion de uno u otro material.

En lineas arriba se ha revisado ya de manera superficial las principales caracteristicas
del Sputtering, sin embargo, por ser uno de los conceptos relevantes en el desarrollo

de éste trabajo; en el presente capitulo se hara una revision mas detallada.

2.1 Mecanismo del Sputtering

El sputtering es un proceso estadistico que se presenta como el resultado de un
intercambio lineal de cierta cantidad de movimiento [9,16] en un proceso de colisiones
que se origina cerca de la superficie del blanco; dicho proceso de colisiones se crea
debido a la incidencia de los proyectiles energéticos. Las interacciones pueden tratarse
como una serie de colisiones binarias, en donde por supuesto, hay una transferencia

de energia.

Si consideramos que la colisién se da entre dos particulas de masas m y M, ademas
consideramos a la masa M en reposo y que la masa m colisiona con una velocidad v; y
a un cierto angulo 6 entre la linea de unién de los centros de las masas my My la
horizontal. Si consideramos el instante de la colisién y las leyes de conservacion de
momento lineal y conservacion de energia tenemos, que la fraccion de la cantidad de

energia cinética que se transfiere en dicha colision elastica es:

f(m,M)=4m'\%m+|v|)2 2.1

Donde f es la funcion de transferencia de energia y el segundo término corresponde a

la fraccion de energia que se transmite en la colision (ver apartado 1.3).

Los casos frontera se dan, cuando las masas de ambas particulas son semejantes y el
otro cuando una masa es mucho mayor que la otra. Este ultimo caso frontera, implica
que tendriamos iones con una masa muy pequefia comparada con la masa de los

atomos del material sdlido (blanco), es decir, tendriamos una transferencia de energia
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muy pobre, lo que nos daria como resultado una probabilidad muy baja de eyeccion y
por el contrario, aumentaria la probabilidad de choques con un consecuente aumento
de temperatura. Este hecho nos permite evaluar a nivel macroscopico la eficiencia de
Sputtering, aunque es bueno mencionar, que no soélo la transferencia de energia la
determina [9,19]. Para el presente trabajo, se ha establecido ya que las masas de al
menos dos de los elementos con los que se trabajara (Ar y Al), son aproximadamente
del mismo orden, por lo que se puede adelantar que no existira ningun problema en

cuanto a la transferencia de energia.

2.2 Principio fisico asociado al proceso de depédsito por Sputtering

El término Sputtering se aplica al proceso fisico en el que los atomos de un sdlido son
removidos de la superficie del mismo debido a la transferencia de momento lineal entre
una particula energética que incide sobre el sdlido y es generalmente un ion, y los
atomos de la superficie del sdlido (blanco); debido a éstas colisiones, un gran numero
de atomos superficiales sufren una desviacién, provocando con esto un
desplazamiento de su posicion normal en la red cristalina del solido, dando como
resultado una estructura desordenada que puede contener también algunas de las
particulas incidentes, que en ocasiones se implantan en la red. Dentro de ésta serie de
procesos puede lograrse que algunos de los atomos del blanco sean desplazados de la
superficie del mismo, y si éstos tienen la energia suficiente, escapan del blanco como
atomos, moléculas 6 cumulos libres, dependiendo de la energia con la que hayan sido

removidos.

La produccion de Sputtering, es decir, el numero de atomos eyectados libres por ion
incidente, esta regida casi linealmente con la energia del idbn y como una consecuencia
del proceso de transferencia de momento, la produccién depende también de las

masas relativas del atomo y del ién.

2.3 Parametros de Sputtering
La eficiencia de Sputtering S, se refiere a la proporcion de atomos eyectados de la
superficie del solido debido al bombardeo de los incidentes, y se define como el

numero de atomos removidos de la superficie del sélido por ién incidente, es decir:
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__atomos removidos

S=— —
iones incidentes

Ademas, la eficiencia de Sputtering depende en cierta medida de los siguientes
factores:

» Energia de los iones

= Material del blanco

= Angulo de incidencia de los iones

= Estructura del blanco

La eficiencia de Sputtering se incrementa casi linealmente con la energia, hasta casi
500 eV. Los valores tipicos de la eficiencia de sputtering van de 0.1 a 3 atomos/ién
para una energia idnica final de 1000 eV. En este trabajo se usa Argén (Ar) para
producir la descarga gaseosa, su peso atdmico es de 39.948 g/mol y los atomos del
solido tienen un peso atémico de 26.98 g/mol para el Aluminio (Al) y 60.08 g/mol para
la molécula del Didxido de Silicio (SiO3). Asi para los materiales involucrados en este
trabajo [11]:
S(Al)=0.74 a 600 eV
S(SiOz)= 0.47 a 600 eV

2.3.1 Energia de los iones
En la Figura 2.1 observamos una curva que muestra la variacion tipica de la eficiencia

de Sputtering con la energia del i6n incidente.
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Figura 2.1. Eficiencia de Sputtering vs Energia del ién incidente [9].
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De la curva anterior podemos deducir dos puntos importantes:
1. Existe una energia umbral en la regién de baja energia para que se presente el
Sputtering.
2. En el intervalo de energia de 10-100 keV, la eficiencia 6 produccion de
Sputtering tiene un valor maximo.
En repetidas ocasiones se ha estudiado el umbral de energia de Sputtering; debido a
que se relaciona con el mecanismo propio del proceso y los valores que se han
encontrado oscilan entre 50 y 300 eV, estos valores de energia se determinaron [9]

midiendo la pérdida de peso del catodo en el intervalo de 10 atomos / ién.

La energia umbral en el Sputtering es muy sensible a la contaminacién del catodo, a la
estructura cristalina que presentan algunos materiales solidos (En el Aluminio no existe
dicha cristalinidad, el tipo de estructura que presenta puede ser cristalina 6 amorfa) y

por supuesto, al angulo de incidencia de los iones.

2.3.2 Material del Blanco

Experimentalmente [19], la eficiencia del Sputtering S se determina por la expresion:

s=10°W/, ) 2.2

donde W es la pérdida de peso del material sélido durante el tiempo t durante el
proceso de Sputtering, | denota la corriente y A es el numero atémico del material

blanco.

En la Figura 2.2, se observan algunos de los resultados tipicos de S en funcién del

ndmero atéomico.

2.3.3 Angulo de incidencia de los iones

Cuando los iones bombardean al sdlido, la direccion en la que lo hacen no se puede
controlar, sin embargo, existen ciertos arreglos geométricos del campo magnético
externo con los que se puede establecer una direccion de incidencia preferente, de tal
manera que la eficiencia del Sputtering se incrementa con el angulo de incidencia de

los iones. Se ha encontrado [9] un maximo para angulos entre 60° y 80°, y disminuye
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de manera rapida para angulos mayores; cuando el angulo de incidencia de los iones
es normal a la superficie, la produccion de Sputtering se reduce a un valor muy cercano
al cero y ademas, los iones energéticos tienen una alta probabilidad de implantarse

dentro del solido.
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Figura 2.2. Eficiencia de Sputtering vs Numero atémico de distintos elementos.

TkeV  Ar' i — Espenmental
Anpula de inc i i
ﬂglgu o de incidencia : — = Siruligién

-

] 1 3 3 4 3
S} Unidades urbidraeiazs

Figura 2.3. Distribucion angular de los atomos superficiales removidos
Se observa en la Figura 2.3, que los iones de Argén (Ar’) inciden sobre la superficie de
un blanco de Silicio (Si) amorfo a 60°, la probabilidad de direccion de la particula

eyectada se representa por la longitud de las flechas. Los atomos que salen

expulsados de la superficie del sélido muestran preferencia de viajar hacia el frente, la
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distribucion angular de los atomos removidos del blanco esta regida por la Ley del

Coseno de Knudsen (Figura 2.4); donde E es la energia de los atomos eyectados.

E cos 0

g

Figura 2.4. Ley del Coseno de Knudsen
Resulta claro, de la ley del coseno de Knudsen, que la probabilidad de que los atomos

sean eyectados en una direccion paralela al blanco es nula [9].

2.3.4 Estructura del material blanco

La estructura de la superficie del material sélido afecta la eficiencia de Sputtering y la
distribucion angular, es por esto que, para el caso de blancos compuestos de
materiales policristalinos o amorfos, se pueden obtener distribuciones “bajo
cosenoidales”, es decir, hay mayor concentracion de material expulsado hacia los
lados, que en la direccion normal de la superficie del blanco (Figura 2.5). Para el caso
de energias altas, se obtiene una distribucion cosenoidal y para energias mayores a 10
keV se tiene una distribucion “sobrecosenoidal”. En el caso de blancos que son

monocristalinos, generalmente no se tiene una distribucién angular uniforme.
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Figura 2.5. Distribucion angular para un blanco policristalino
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2.4 Sputtering de aleaciones

En el Sputtering, la composicion quimica de las peliculas delgadas que se depositan a
partir de un material sélido de una aleacién, es muy cercana a la composicién quimica
de dicho blanco; esto nos sugiere que en el proceso de Sputtering, los procesos
térmicos no gobiernan, es decir, esto nos confirma que lo que gobierna son los
procesos de transferencia de momento.

Sin embargo, cuando la temperatura del blanco se eleva demasiado, la composiciéon
quimica puede cambiar, debido a la difusion térmica de los materiales; por lo tanto,
obtenemos un depdsito que tiene una composicion quimica diferente a la del blanco e
incluso, también la pelicula puede presentar una composicion quimica diferente cuando
el sustrato tenga una temperatura alta (debida a la cercania extrema con el plasma),
puesto que esto ocasionaria la reevaporacion del material depositado. Otra variante del
Sputtering de aleaciones 6 reactivo, es cuando se produce una reaccion quimica entre
el vapor producido del material solido y uno (o mas) gases que se introducen en la
camara de proceso, lo que origina un depdsito cuya naturaleza sera diferente a la del

blanco.

2.5 Técnicas de depésito de peliculas delgadas y recubrimientos

La infraestructura actual, el avance tecnoldgico y el conocimiento de algunos principios
fisicos han hecho posible desarrollar la metodologia y la instrumentacién necesaria
para crecer peliculas delgadas y recubrimientos de cualquier material que se desee.
Las técnicas de preparacion de recubrimientos se dividen en dos grandes grupos: el

depdsito fisico de vapores (PVD) y el depdsito quimico de vapores (CVD).

Las técnicas englobadas en ambos grupos parten de la formacion de un vapor de
material a depositar, con la finalidad de que el vapor se condense sobre la superficie de
un sustrato formando una capa delgada. Este proceso, se realiza generalmente al
vacio, o bien, en una atmodsfera controlada con el objeto de evitar que el vapor

generado del soélido interactue con la atmdésfera del aire. Figura 2.6.

En el grupo de los depdsitos fisicos de vapores (PVD), se parte de un material solido

que se vaporiza mediante calentamiento (evaporacién térmica) o bien, a partir del
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bombardeo con iones; asi, el material termina condensandose sobre la superficie de un
sustrato en forma de una capa 6 pelicula delgada. En las técnicas quimicas (CVD) se
parte directamente de gases o de liquidos que luego pasan al estado gaseoso. Estos
gases, mediante reacciones quimicas, dan origen a un nuevo compuesto que se
condensa y de igual forma que en el grupo anterior, se condensa sobre la superficie del
sustrato. Las subdivisiones de ambos grupos de depdsito, se muestran en el Diagrama
21.

Sustrato\~>
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Camara de/v
vacio
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Figura 2.6. Esquema del proceso de depdsito de peliculas delgadas
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Diagrama 2.1. Clasificacion de los procesos de depésito
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Como se ha mencionado ya, para los fines del presente trabajo y de acuerdo a la
tecnologia a la que se tiene acceso, se optd por trabajar con el proceso de Sputtering,
cuyos detalles se veran a lo largo de este capitulo; sin embargo, se considerd
pertinente revisar de manera breve las demas técnicas de depdsito, con la finalidad de

resaltar las ventajas de la técnica elegida.

2.5.1 Depésitos por Procesos Fisicos (PVD)
Se denomina Depdésito Fisico de Vapor (PVD), al recubrimiento de superficies solidas
con “capas” (peliculas) delgadas mediante la condensacion de un cierto vapor
proveniente de un sélido; en éstos procesos solo estan involucrados procesos fisicos.
Existe el caso en el que el proceso de crecimiento de la pelicula delgada involucra
reacciones quimicas, pero se trata de un caso particular de evaporacién reactiva.
En cualquier método fisico, el crecimiento de una pelicula delgada se lleva a cabo en
tres etapas:
1. Generacién del vapor
2. Transporte de las particulas en su fase de vapor, desde el material sélido hasta
el sustrato.
3. Y finalmente, la condensacion del vapor para producir la estructura sélida sobre
la superficie del sustrato.
Sin embargo, cada uno de los procesos fisicos que se incluyen en éste grupo tienen

sus particularidades, por lo que a continuacién se revisan los mas importantes.

2.5.1.1 Evaporacion Térmica

Esta técnica en general consiste en evaporar un material sélido, dentro de una camara
que se mantiene a una presion total menor a 1 x 10® Torr (1.3 x 10* Pa), asi, las
particulas en la fase de vapor se mueven a través de un medio de baja densidad

molecular para finalmente condensar sobre la superficie del sustrato.
2.5.1.2 Resistencia Eléctrica

El término “evaporacion térmica resulta muy general y ademas comprende varias

técnicas para aumentar la temperatura del material solido del cual se genera el vapor.
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El mecanismo de calentamiento del sélido mas comun, trata de un filamento que se
calienta cuando se aplica una diferencia de potencial (Efecto Joule). El material a
depositar se evapora por el calentamiento de una resistencia en forma de filamento,
que generalmente es de Tungsteno, o en un crisol, que pueden ser de cuarzo, grafito,
alimina (Al,0s), berilia (BeO), nitruro de boro (BN) y zirconia (ZrO;). Este método se

conoce formalmente como evaporacion térmica al vacio.

Una de las variantes de esta técnica de crecimiento, es la evaporacion térmica reactiva.
Para este caso en particular el procedimiento es exactamente el mismo, con excepcion
de la introduccién, dentro de la camara de proceso, de uno 0 mas gases que originan
una reaccién quimica con el vapor eyectado del material sdlido; lo que

consecuentemente genera, que la naturaleza del depdsito sea diferente a la del blanco.

2.5.1.3 Ablacion Laser
El método de ablacion laser se aplica para el depésito de aleaciones y/o compuestos

que requieren una composicién quimica controlada.

En este método se usa un laser pulsado de alta potencia, la energia se irradia al
interior de la camara de crecimiento a través de una ventana de cuarzo; el haz pulsado
incide sobre la superficie del material solido (blanco), Figura 2.7, y en consecuencia, la
temperatura aumenta de manera rapida en forma local. El material sélido se mantiene

fijo o puede instalarse un sistema (portablancos) que permita moverlos con patrones

/émara de Vacio

Blanco

fijos de barrido.

Haz Laser -
’ Ventana

Figura 2.7. Esquema de un sistema de crecimiento por Ablacién Laser.
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2.5.1.4 Crecimiento epitaxial por haces moleculares

El método de evaporacion por crecimiento epitaxial (MBE) es un proceso totalmente
controlado, en el cual la velocidad de evaporacion de los distintos materiales se
controla en el sitio mismo por una unidad computarizada que controla el proceso. A
diferencia de los otros procesos por evaporacion térmica, la fuente de vapor es un

sistema sofisticado llamado Celda K o bien, Celda de Knudsen (Figura 2.8).

Dentro de dicha celda, se coloca el material que se va a evaporar y consecuentemente,
la temperatura se aumenta de manera uniforme y controlada, para generar asi el vapor
a una tasa muy baja; las particulas en la fase gaseosa ocupan el volumen de la celda y
posteriormente, salen a la camara de crecimiento a través de una apertura circular de

diametro pequefio.

Apertura
Celda \ Calefactor
B ™~ Vapor
Material —7
Solido

Figura 2.8 Celda de Knudsen

Las particulas en fase de vapor que salen de la celda, siguen una distribucion
cosenoidal, y de acuerdo a la distribucion cosenoidal de Knudsen, la direccién
preferencial de salida es en la direccion normal al plano de la tapa de la celda; esto nos
permite establecer un haz del vapor (haz molecular) que viaja hasta la superficie del
sustrato en una direccién establecida, lo que nos permite realizar un depdsito en dicha

direccion preferencial.
2.5.1.5 Canon de Electrones

Este método consiste en aumentar la temperatura del blanco, que en este caso se trata

de material en forma de polvo 6 granos, con un haz de electrones de corriente alta.
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El material base se coloca en un crisol, la fuente de energia en éste caso, es un
filamento a una temperatura mayor a 2000° C. El filamento produce electrones térmicos
que se coliman y aceleran a través de una fuente de alimentacién externa. Este haz de
electrones se dirige hasta la parte donde el polvo se encuentra expuesto, gracias a un
campo magnético que lo deflecta 270°. Al incidir el haz de electrones directamente
ocasiona que la temperatura aumente localmente hasta el punto de fusion del material
base y en consecuencia, se inicia el proceso de evaporacion. Obviamente, el
dispositivo se tiene que colocar en una atmdsfera controlada, o bien en una camara de
vacio; esto es para evitar cualquier tipo de contaminacion o reaccién con el aire.

Entre una de las ventajas de éste método, estd la posibilidad de evaporar varios
materiales sobre un mismo sustrato, es decir, el crecimiento de peliculas multicapa.
Esta caracteristica es posible gracias a que el soporte de los crisoles puede ser tipo
revolver O lineal. Ademas, ésta técnica tiene grandes aplicaciones en la industria,
debido a su tasa de evaporacion muy alta y como se menciono; a su capacidad de

depositos multicapa.

2.5.2 Depositos por Procesos Quimicos (CVD)

En el grupo de depdsitos quimicos, se engloban todos los procesos que consisten en
obtener una estructura solida a partir de la reaccion quimica de dos o mas gases, 0
bien vapores reactivos, que son denominados precursores o promotores. En la mayoria
de estos procesos, es a través de una fuente externa que se inicia y se mantiene la
reaccion quimica y es precisamente; a partir del tipo de fuente externa, que se nombran

los diferentes métodos existentes.

Los procesos quimicos, a diferencia de los procesos fisicos (PVD), se originan en
reactores que tienen una presion base que oscila en el intervalo de presion cercano a
la presion atmosférica; una vez que se estabiliza la presion base, se procede a inyectar
los precursores, o que ocasiona que se tenga una nueva presion estable que esta por
encima de la presiéon atmosférica. En la mayoria de los procesos quimicos se tiene una
temperatura alta, sin embargo, en el caso de gases reactivos, la temperatura es

cercana al ambiente.
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2.5.2.1 Deposito por procesos quimicos asistido por plasma (PCVD)
Esta técnica es una variante de los procesos CVD convencionales. En la Figura 2.9 se

observa un sistema tipico del depdsito de vapor quimico asistido por plasma (PCVD).
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Precursores

Conexion al
vacio

Figura 2.9. Diagrama simple, sistema PCVD

Porta sustratos

Radiofrecuencia

La potencia eléctrica en el sistema PCVD que se suministra al reactor, tiene como
objetivo producir el plasma que es el responsable de la reaccion quimica; la presion de
trabajo en éste sistema oscila en el intervalo de 0.1 a 1.0 Torr. El plasma se produce
debido a la radiofrecuencia, y en éste existen iones y electrones que se desplazan a
través de las particulas neutras adquiriendo la energia del campo eléctrico.
Generalmente, la temperatura de los iones dentro del plasma oscila alrededor de los
500K.

En ésta técnica se puede controlar la temperatura del proceso de crecimiento de
peliculas delgadas sobre el sustrato, mediante sistemas de refrigeracion o bien, de
calefactores en el caso de que se requiera una temperatura alta. Este método tiene
gran importancia dentro de la industria electréonica. Ademas, el método PCVD, es mas
sofisticado que el método CVD convencional, puesto que presenta el uso de
radiofrecuencia aplicada entre los electrodos, y en consecuencia la generacion de un
plasma; ademas se requiere de una presion base mas baja, lo que implica equipos de
alto vacio. Para finalizar, se enlistan algunas de las ventajas mas sobresalientes de los

depdsitos por procesos quimicos.
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Ventajas del proceso CVD:

Alta Densidad

Cristalinidad mejorada

Control de alta temperatura

Alta adherencia

Excelente velocidad de crecimiento
Control de la estabilidad térmica

Velocidad de crecimiento alta

Para finalizar este apartado, remarcaremos una vez mas algunas de las ventajas del

meétodo de Sputtering, a partir del analisis precedente de los otros métodos de depdsito

de peliculas delgadas.

2.5.3 Algunas Ventajas del Método de Sputtering

Alta pureza en los depdsitos.

Control del espesor del recubrimiento.

Tiene la opcion de producir diferentes microestructuras, asi como modificaciones
cristalograficas, como es el caso de depdsitos amorfos.

Excelente “anclaje” del recubrimiento con la superficie del sustrato.

Gran variedad en la naturaleza de los depdsitos, ya que puede ser cualquier
metal, aleaciones, compuestos refractarios, materiales dieléctricos (Sputtering
con RF), algunos polimeros, etc.

Acabados superficiales de la misma calidad del sustrato.

Control de la temperatura del sustrato, ésta puede variar desde temperaturas
bajo cero, hasta altas temperaturas.

Parametros de depdsito reproducibles, es decir, una vez encontrados los
parametros optimos, éstos se pueden repetir infinidad de veces teniendo la
seguridad de que la calidad del depdsito sera la misma (por supuesto, depende
de la limpieza del sustrato).

Eliminacion de ciertos contaminantes y flujo de gases durante el proceso.

Puede reproducir recubrimientos a altas temperaturas.
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2.6 La descarga gaseosa con corriente directa y el método de Sputtering

El arreglo mas simple que existe para las aplicaciones de depdsito de peliculas
delgadas y recubrimientos, es el arreglo tipo diodo; dicho arreglo se muestra en la
Figura 2.10.

Céamara de Vacio

| Anodo

Blanco
(Cétodo)\
\Sustrato

Diferencia de
< Potencial

Negativo

Figura 2.10 Arreglo simple de diodo con cd.

Como se observa en la Figura 2.10, los electrodos, que son circulares o rectangulares,
se mantienen paralelos y pueden estar separados una distancia d que oscila entre los
2 y los 12 cm; justo en ésta distancia de separacion se produce la descarga gaseosa
debido a la diferencia de potencial que se aplica al catodo y por supuesto, al gas de
trabajo, que es generalmente un gas noble; y que como ya se ha mencionado en
repetidas ocasiones, para este trabajo se trata de Argon. El sistema se alimenta con
una fuente de corriente directa, y como se observa en la Figura 2.10, el catodo tiene
dos funciones: como blanco, puesto que se trata del material sélido del cual se extraen
atomos, y como electrodo negativo. Por otra parte, el blanco aumenta de manera
considerable su temperatura durante el proceso de Sputtering, esto se debe al impacto
de atomos neutros, iones y electrones secundarios y por esta razén es que debe tener

un sistema de enfriamiento mediante un circuito de agua, 6 bien, de otro refrigerante.

El arreglo que se muestra en la Figura 2.10 es un circuito eléctrico, en el cual la

resistencia depende especificamente de la naturaleza del gas de trabajo y por
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supuesto, de su presién; lo anterior nos obliga a mantener el dispositivo en una

atmésfera que pueda ser controlada.

La descarga gaseosa puede existir en diferentes intervalos de presién, pero esto
depende directamente del gas de trabajo, de la diferencia de potencial y de la distancia
entre el sustrato y el blanco, sin embrago, en base a experiencias anteriores, se puede
ubicar a la presion en el intervalo de .01 Torr y los 10 Torr, esto para voltajes que sean

menores a 10 000 Volts.

2.7 Proceso de Sputtering con radiofrecuencia (13.56 MHz)

En el punto anterior se analiz6 un dispositivo que se alimenta con una fuente de
corriente directa, sin embargo, el mismo arreglo puede ser alimentado con una fuente
de corriente alterna y, aunque el resultado es muy similar; los principios fisicos
asociados al proceso son mas complicados en el sentido de que ademas de la
resistencia del sistema se involucra una frecuencia. Debido a lo anterior, deben
incluirse otros parametros eléctricos tales como las reactancias capacitivas e inductivas

asociadas al sistema en cuestion.

Como se ha mencionado ya, el proceso de Sputtering tiene la ventaja de poder
depositar materiales conductores, semiconductores y aislantes, en el caso de los
ultimos la unica restriccion es que el proceso sélo puede llevarse a cabo con
radiofrecuencia, es decir, con la aplicacion de voltajes alternos. Dicha restriccion se da
debido a que cuando los iones del gas de trabajo colisionan con la superficie del
blanco, la carga de éstos se neutraliza, lo que hace dificil que el potencial de
aceleracion entre la superficie del blanco y el plasma se mantenga.

En la Figura 2.11, se observa el circuito eléctrico asociado a este dispositivo. De la
figura destacamos la fuente y su circuito RLC, que comunmente se denomina

autoentonador.

En la figura 2.11 destaca el autoentonador, éste es un dispositivo que consta de un
circuito RLC; éste tiene como funcién acoplar la impedancia del sistema de crecimiento

de peliculas a la fuente de alimentacion. En éste tipo de dispositivo, los factores que
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son determinantes son: la presion del gas de trabajo, la resistencia del sistema de
crecimiento y la longitud del cable de interconexion entre la fuente y el sistema de
crecimiento; puesto que, a mayor longitud del cable, mayor disipacién de potencia de la

fuente en forma de calor.

Fuente de radiofrecuencia

/V:a\/ 13.56 MHz
(V/

=1
k}—
H

Autoentonador

—

S Electrodo (Blanco Sélido)

Figura 2.11. Circuito eléctrico con RF.

2.8 La descarga gaseosa con CD

A través de las historia , la descarga gaseosa se ha utilizado porque proporciona una
medio simple mediante el cual se puede dirigir un flujo uniforme de iones hacia un
blanco sdlido de metal (6 no metal), para producir los efectos del proceso de
Sputtering; incluso hasta nuestros dias, la descarga gaseosa sigue siendo una fuente
de iones principalmente. Como hemos visto, la descarga gaseosa puede formarse con
corriente directa (cd) 6 por radiofrecuencia (rf); en ambos procesos, se considera que el
sistema tiene una presion inicial del gas de trabajo Py y que consta de dos electrodos
que se conectan a una fuente cd, con un cierto voltaje de fuente V; y una resistencia de

la fuente Ry, Figura 2.12.

Cuando el proceso inicia la resistencia del gas de trabajo es mucho mayor que la
resistencia de la fuente Ry, esto da como resultado que el voltaje total a través de la
descarga sea V = Vj; por otra parte, existe un electron libre que probablemente se haya

formado por algun rayo césmico 6 algun foton ultravioleta cerca del catodo. El electron

37



libre se acelerara hacia el anodo por efecto del campo eléctrico, dicha aceleracion
ocasionara que el electron gane energia y produzca la ionizacion del gas, que provoca
una multiplicacion en el numero de electrones libres, lo que da origen a una corriente

eléctrica que se emite desde el catodo:

I, =1,exp(ed) 2.3
donde a es la probabilidad de que se provoque la ionizacion y d, la distancia de

separacion de los electrodos.

I (p, d)

|

—
o

f |

Figura 2.12 Circuito eléctrico cd.

Los iones se aceleraran también por efecto del campo eléctrico, y cuando éstos
impacten la superficie del catodo (blanco), se emitiran electrones secundarios que
también seran acelerados por el campo eléctrico. Estos electrones secundarios
generaran mas ionizacién, es decir, mas iones; con este efecto, la corriente | (p, d) se
incrementa de manera rapida y se conoce como condicion de descarga. El voltaje
minimo para poder iniciar la descarga se conoce como la Ley de Paschen; esta ley
afirma que las caracteristicas de la descarga en un “hueco”, es decir, entre la distancia
de separacion de los electrodos, son una funcion lineal, del producto de la presion del
gas Y la longitud del hueco, normalmente se expresa: V= f (p, d); donde p es la presion

y d la distancia. En la realidad, la presion se sustituye por la densidad del gas.
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De todo lo anterior se resume, que la descarga luminosa con cd se obtiene cuando se
aplica un potencial entre dos electrodos con un gas en el medio, y en la mayoria del
espacio entre los electrodos se genera el resplandor de la descarga luminosa, que
generalmente se conoce como descarga negativa; ésta es el resultado de los procesos
de excitacion y la subsecuente recombinacion. La region de transicion entre el plasma y
la superficie sélida que se encuentra en contacto con él, se denomina espacio oscuro y
es en ésta region en donde se produce una carga espacial debido a que se acumulan

electrones o iones.

2.9 La descarga gaseosa con RF

En el método de Sputtering para materiales dieléctricos se utiliza una fuente de
radiofrecuencia (RF), en éste proceso una superficie se acopla capacitivamente con la
descarga gaseosa, produciéndose un voltaje negativo que se conoce como “bias”. Este
acoplamiento exige que la corriente neta para cada ciclo de RF sea cero, puesto que
en cada medio ciclo los electrones se cargan con la misma cantidad de cargas

positivas que negativas.

Para provocar la erosién en un blanco sélido y depositar una pelicula, se requiere que
exista alguna asimetria en el dispositivo, por ejemplo, que el electrodo (blanco) sea
mas pequefio comparado con el otro que esta a tierra; ésta es la configuracién que se
utiliza comunmente en un sistema de Sputtering debido a que un electrodo esta en

contacto con las paredes de la camara.

La capacitancia del espacio oscuro frente a cada electrodo aumenta con el area y
disminuye con la distancia, los electrodos estan dispuestos de tal manera que forman
un divisor de capacitancia y la mayor caida de potencial se origina en el electrodo mas
pequefo. El valor de V¢4 para el blanco sera mucho mas grande que para el electrodo a
tierra, puesto que el area del blanco es menor que el area del otro electrodo, con esto

la erosién por sputtering se origina primero (y con mas probabilidad) en el blanco [1].
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2.10 Fuentes de Sputtering tipo magnetréon

El proceso de Sputtering es uno de los mas eficientes para la produccién de peliculas
delgadas y recubrimientos, sin embargo, a nivel comercial 6 de laboratorio dicha
eficiencia requiere mantener una produccién de iones durante periodos largos, es decir,

se tiene que tener un control de la produccién del plasma.

A mediados de los afos 70, se construyeron diferentes prototipos de fuentes
magnéticas con geometria circular que se agregaron al dispositivo de diodos ya
existente; es decir, se tuvo como resultado la superposicion de los campos magnético y
eléctrico. Estos campos cruzados, propician un mecanismo de ionizacion eficiente, pero
sobre todo, un confinamiento efectivo del plasma en la zona cercana a la superficie del
blanco y que esta cercada por un escudo a tierra; a éstos dispositivos para depdsito por
Sputtering en el que se tiene una combinacion de un campo eléctrico intenso y un
campo magnético, se les conoce como Fuentes de Sputtering tipo Magnetron. Un

esquema de dichas fuentes se observa en la Figura 2.13.

(a) (b)

Figura 2.13. Diagrama de una fuente de sputtering tipo magnetrén circular

Donde en la parte (a):

1. Corresponde al material sélido (blanco), del cual se extraeran los atomos de la

superficie que esta expuesta a la zona del plasma; ésta se erosiona por el
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impacto de los iones que han sido acelerados por la presencia del potencial
negativo en el blanco.

2. Se refiere al escudo conectado a tierra, y que es al mismo tiempo, el electrodo
positivo del diodo. El escudo puede tener diferentes geometrias, conservando
siempre la distancia d entre el escudo y el electrodo negativo. Esa distancia d
corresponde al “espacio oscuro” de Faraday y puede obtenerse a partir de la
intensidad del campo eléctrico, de la naturaleza de la especie electronica, es
decir, de los electrones secundarios que provienen del material sélido y de la
intensidad del campo magnético.

3. Es el arreglo magnético que se instala en la parte posterior del material sélido,

tiene como limitantes blancos no magnéticos, o bien, los blancos pueden ser
magneéticos pero muy delgados (para este caso en particular trabajaremos con
blancos no magnéticos de 3 mm de espesor).
En la parte (b) de la Figura 2.13, observamos el campo de induccidon magnético
generado por el arreglo de un boton y un anillo magnéticos; este campo es
uniforme, lo que nos asegura una distribucion idénica constante, que ademas esta
cercana a la superficie del blanco.

4. Es el potencial negativo que se aplica al material sdlido a través de una fuente
(que puede ser de cd 6 RF), este potencial negativo es el responsable de la
atraccion de los iones positivos hacia el blanco; y en consecuencia de la

aceleracion de éstos.

2.10.1 Movimiento de una particula cargada en un campo magnético uniforme
La expresion matematica que establece la fuerza magnética que recibe una carga en

movimiento es:

F. =quxB 2.4

que por definicién del producto vectorial, F, no sélo es perpendicular a la velocidad v,
sino también lo es al campo magnético B; ademas de lo anterior, de la ecuacion se

deduce que cuando la velocidad v es paralela al campo B, la fuerza magnética es cero.
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Por otro lado, si la fuerza depende de la velocidad, entonces no es posible asociar una
energia potencial con la interaccion magnética, ademas, la fuerza no puede hacer
ningun trabajo; esto es, una particula que se mueve a través de un campo magnético
constante no tiene cambios en su energia cinética. Lo anterior nos lleva a concluir que,
una particula sometida a una fuerza magnética cambiara la direccion de su velocidad,

pero no su valor, es decir, sera desviada pero su energia permanecera constante.

Dentro de ésta aseveracion podemos considerar tres casos importantes:
1. v paralela o antiparalela a B
2. v perpendicular a B

3. Otros angulos entre vy B.

Caso 1

Para éste caso, la particula cargada se mueve al principio en la direccién del campo
magnético y avanza en esa direccion sin cambiar el valor de su velocidad, tal y como
se muestra en la Figura 2.14 (a).

Caso 2

En la Figura 2.14 (b) observamos, que si la velocidad de la particula es perpendicular al
campo magneético, entonces se tiene un movimiento circular uniforme. La direccidén de
la fuerza magnética es siempre hacia el centro de la trayectoria circular en la que se
estda moviendo la particula cargada con un valor constante de su velocidad v; ademas,
la particula cargada rodea las lineas del campo magnético en un plano que es
perpendicular a B.

Caso 3

De la segunda ley de Newton:
F. =ma, 2.5
donde F, (la fuerza radial resultante) es la fuerza magnética:

I:m - qVJ_B 2.6

2
v
a, = l/za)zr 2.7
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sustituyendo el valor de la aceleracion de la ecuacion 2.7 en la expresion 2.5,

obtenemos:

2
quB:mVl/zma)zr 2.8

en donde r, es el radio del circulo y w es la velocidad angular de la particula cargada,

r= ”%B 2.9

En el caso de que la trayectoria de la particula cargada de velocidad v no sea

asi finalmente:

perpendicular a B, existe una componente de la velocidad v, = cos 0 a lo largo del

campo magnético B, dicha componente no cambia de direccion ni de magnitud, a parte

existe la componente perpendicular a B, V, =VSenéd, ésta componente cambia su

direccion continuamente y mantiene constante su magnitud; entonces, el movimiento
resultante sera la superposicion de un movimiento en linea recta con velocidad
constante y de un movimiento circular uniforme en un plano que es perpendicular a
dicha recta, lo que ocasiona que, la particula cargada se mueva con una trayectoria
helicoidal cuyo eje de simetria es la direccion del campo magnético en cada punto.
Figura 2.14 (c).

(e}

Figura 2.14. Trayectorias de una particula cargada moviéndose en un campo uniforme, (a) con
v paralela a B; (b) con v perpendicular a B; (c) para otros angulos entre vy B.
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Siempre que una particula cargada se proyecta en un campo magnético uniforme, se
mueve en una hélice enrollada alrededor de las lineas del campo magnético con
rapidez constante; en el caso de que las particulas cargadas sean electrones, que
difieren entre ellos en su velocidad y energia inicial, y que sean inyectados en un
campo magnético uniforme, cada electron se movera en una trayectoria inicial; y
aunque los electrones tienen diferentes velocidades entre si, cada uno mantendra
constante su velocidad. Otro punto importante de mencionar es que todos los
electrones, a pesar de que difieren en sus velocidades, trayectorias y energias;
completan una vuelta en el mismo tiempo, lo que origina que tengan la misma

frecuencia. A ésta frecuencia se le conoce como Frecuencia del Ciclotrén.
En la ecuaciéon 2.9, la velocidad v se desconoce, por lo que hay que encontrarla en

términos de la diferencia de potencial. Suponiendo que no hay pérdida de energia, y

por la ley de la conservacion de la energia, tenemos que la energia potencial es igual a

v :(Zq%)% 2.10

sustituyendo esta expresion en la ecuacion 2.9, obtenemos finalmente:

la energia cinética, entonces:

SR RARCAREE A

donde: m, es la masa del electrén secundario proveniente del blanco en [kg]; e, la
carga del electron en [Coulombs]; ¢, la diferencia de potencial (del blanco) en [Volts];
B, el campo magnético en [Teslas] y r, es el radio de giro de los electrones cuando se

encuentran inmersos en un campo B.

Esta expresion establece también el ancho del “espacio oscuro” que corresponde a 2r,
0 sea, dos veces el radio electronico que esta en funcion del voltaje aplicado al blanco
y por supuesto, de la intensidad de campo magnético que se instala en la fuente de

Sputtering tipo magnetron.
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Para finalizar es importante remarcar que ademas, la presencia del campo magnético
optimiza la ionizacion al hacer que la trayectoria de los electrones sea helicoidal; lo que
incrementa la distancia que éstos viajan y en consecuencia, aumenta la probabilidad de
ionizacién, ademas de reducir los desplazamientos laterales de los electrones hacia las

paredes de la camara de crecimiento.
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CAPITULO Ill: PELICULAS DELGADAS Y RECUBRIMIENTOS

En los ultimos afos la investigacion sobre la estructura y propiedades de los materiales
han ido en aumento, esto ha ocasionado que la Fisica se haya dividido en distintas (y
nuevas) areas bien definidas y diferentes unas de otras; tal es el caso del area que
estudia los procesos fisicos asociados a las Peliculas Delgadas. Esta area se refiere a
estructuras cuya propiedad en comun es tener un espesor mucho menor que su
superficie (generalmente, menor que 1 pm), por supuesto, incluye también el estudio de
otras propiedades como uniformidad, adherencia, método de preparacion, etc. Y que

no necesariamente son iguales para todas las peliculas delgadas.

3.1 Crecimiento de Peliculas Delgadas y Recubrimientos en Vacio

En el capitulo anterior se mencioné que existen diferentes técnicas de crecimiento de
peliculas delgadas, de las que hemos destacado el fendmeno del Sputtering, a partir de
observacion directa del proceso se ha encontrado la existencia de diferentes etapas
perfectamente definidas, dentro de las cuales se involucran distintos fendmenos fisicos
como los fendmenos de transporte y los fenomenos superficiales, entre los mas

importantes.

En general, el proceso de depdsito de una pelicula delgada que se produce por un

método fisico tiene tres fases:

Primera Fase Segunda Fase Tercera Fase

Temperatura Crecimiento de
- Sputtering Vapor la pelicula
sobre el
sustrato

Figura 3.1. Diagrama del proceso de depdsito de peliculas delgadas y recubrimientos.
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En la primera fase, se aumenta la temperatura del sélido hasta la temperatura de fusion
y desde luego la de evaporacion, que depende de la presion total del medio. Este
proceso se puede llevar a cabo por distintos métodos como la evaporacion térmica al
vacio, cafion de electrones y el Sputtering, que como hemos mencionado ya, consiste
en la eyeccion de atomos, moléculas o cumulos debido a la interaccidn de particulas de

alta energia que inciden sobre la superficie del material sélido. [17]

En la segunda fase, una vez que se ha generado el vapor a partir del sélido, las
particulas poseen cierta energia cinética con la que se desplazan a través del medio en
el que se encuentren inmersas, por supuesto, si este medio tiene una baja
concentracion de moléculas, el camino libre medio de las particulas es mucho mayor a
sus dimensiones lo que asegura que un numero mayor de particulas alcance el

sustrato.

Las especies en fase de vapor que alcanzan el sustrato, se adsorben y se difunden
superficialmente para finalmente iniciar el proceso de recubrimiento, en este punto la

formacion de la pelicula se resume en cinco etapas [2]:

1. Transporte. Los atomos eyectados del soélido viajan para aproximarse al
sustrato, donde caen para su posterior nucleacion y crecimiento de la pelicula
delgada. La mayoria de las propiedades de las peliculas delgadas se define en
esta etapa, debido a que existe una disipacién de energia de los atomos
provocada por la movilidad de éstos sobre el sustrato, a través del fendmeno de
difusion superficial. Esta disipacion de energia puede aumentar la migracion de
los atomos adsorbidos.

2. Nucleacion. Consiste en la formacién de pequefios nucleos de materia a partir
de dobletes y tripletes que resultan de la movilidad de las particulas que se
adsorben y se desplazan sobre la superficie del sustrato debido a su energia

térmica y a su energia de amarre a la temperatura del sustrato.
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3. Coalescencia. En esta etapa, los pequefios nucleos se unen para formar
cumulos de mayores dimensiones y que se denominan pequenfias islas. Las islas
son estructuras cuasi-estables, cada una contiene decenas o cientos de atomos
cuya densidad tipica es de 10'° atomos/cm?. La formacién de nuevos nucleos y
nuevas islas continda con la incidencia de nuevas particulas.

4. En una segunda etapa de coalescencia, las pequefas islas se unen para formar
grandes islas que soélo estan separadas por pequefios canales que se van
llenando con las particulas que continuan incidiendo. En algunas observaciones
“in situ” se ha notado que dichas islas en la fase de coalescencia se comportan
de manera semejante a los liquidos, presentando ademas una cierta
reorientacion cristalografica, que depende principalmente de la temperatura del
sustrato. Dicho fendbmeno es mas probable cuando la temperatura del sustrato
es alta.

5. En la ultima etapa, la superficie del sustrato se cubre por completo y las
particulas incidentes aumentan el espesor de la pelicula. Es importante destacar
que la calidad de la pelicula producida depende entre otras cosas de las

condiciones de temperatura, limpieza y estructura del sustrato.

Las etapas de formacion de peliculas mencionadas lineas arriba no son especificas del

método del Sputtering, es decir, es general para el crecimiento de peliculas delgadas.

3.2 Recubrimientos y peliculas delgadas

Para remarcar las diferencias entre peliculas delgadas y recubrimientos, es necesario
definir que, un recubrimiento es una region préxima a la superficie de un sustrato cuyas
propiedades son diferentes a las del material y es obtenido al agregar a la superficie

un material que cambia su composicion, fase o propiedades.
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Adsorcion y Difusion
Superficial

Coalescencia

Continuidad Crecimiento del espesor

Figura 3.2. El crecimiento de una pelicula delgada sobre el sustrato.

La definicibn mencionada generalmente implica una caracteristica entre la capa del
material y el sustrato, es decir, un recubrimiento remarca y separa las propiedades
tanto de la pelicula como del sustrato, lo que permite separar las propiedades de la
superficie de los requisitos estructurales. Sin embargo, los recubrimientos presentan

ciertas desventajas:
» La ausencia de procesos de control impide productos que sean reproducibles.

= | a necesidad de adherencia debido a la existencia de una interfase entre el

depdsito y el sustrato.
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» La interfase existente origina una discontinuidad en las propiedades del material
en esta zona.

» Las propiedades del depdsito dependen del proceso de fabricacion.

= Se necesitan métodos especiales de produccidon que en ocasiones resultan

caros.

En base a lo anterior, puede definirse a una pelicula delgada como un recubrimiento
cuyo espesor es menor que 1 ym y consecuentemente, su relacion superficie vs

volumen resulta muy grande.

En general, tanto las peliculas delgadas como los recubrimientos pueden producirse a
partir de distintas composiciones, ocasionando distintas configuraciones, morfologia,
etc., puesto que, en la mayoria de los casos las propiedades unicas dependen de la

técnica, los parametros de crecimiento y el espesor, entre otros.

3.3 El vidrio comun

Cuando la irradiancia solar incide en un cuerpo, este la absorbe, refleja 6 transmite
segun ciertas caracteristicas del cuerpo. Por energia reflejada se entiende aquélla
energia que “rebota” sobre la superficie, por absorbida la que se “atrapa” dentro del
material y que se transforma en energia térmica, en tanto que por transmitida, se
entiende la energia que atraviesa el cuerpo segun su transparencia, como el caso del

aire o el vidrio.

El vidrio es uno de los materiales utilizado para distintas aplicaciones, como el caso de
ventanas y espejos. Su composicidon quimica varia segun los materiales y el proceso
que se utilicen para su fabricacion. En nuestro pais, el vidrio mas comercializado, y el
que se utilizdé para la realizacion del presente trabajo, es el soda-lime (cal-sosa). La
composicion quimica aproximada de este tipo de vidrio es [13]: 67.7% SiO,, 15.6%
Naz0, 5.6% CaO, 0.6% K0, 2% BaO, 4% MgO, 2.8% Al,O3, 1.5% B,03, 0.2% (FeO +
Fe20s3). Este tipo de vidrio es conocido también como vidrio comun, debido a su amplia

comercializacion y uso.
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Como se menciond lineas arriba, los cuerpos varian su comportamiento cuando
reciben energia radiante, solar en este caso, lo que significa que la cantidad de energia
que absorben, reflejan o transmiten depende de la longitud de onda del rayo incidente y
de la superficie del material, entre otras cosas. En el caso del vidrio comun, este es
muy transparente a las longitudes de onda entre 400 y 2800 nm, es decir, en una
banda que incluye casi todas las longitudes de onda que nos interesan, que van de 100
a 1000 nm, de lo que puede decirse que el vidrio comun resulta transparente para toda
la radiacion solar. A partir de éste limite, la transmisiéon desciende rapidamente y
después de los 4000 nm el vidrio empieza a comportarse como un material opaco para

dichas radiaciones [3].

3.4 Reflexion

Cuando un rayo de luz incide en la superficie de un material transparente, como el caso
de una lamina de vidrio, la onda de luz “ve” una gran distribucion superficial de atomos
muy proximos entre si que causaran un esparcimiento de la onda. Recordemos que la
onda puede medir alrededor de 500 nm, mientras que los atomos y sus separaciones
son miles de veces mas pequefios (=0.2 nm). En el caso de la transmision a través de
un medio denso, los trenes de onda se anulan mutuamente en todas las direcciones
excepto en la frontal, por lo que s6lo se mantiene el rayo que avanza hacia adelante.
Pero esto solo sucede cuando hay discontinuidades. Este no es el caso en una interfaz
entre dos medios transparentes diferentes, como el aire y el vidrio, donde se produce
una discontinuidad de salto. Cuando un haz de luz alcanza una interfase siempre hay
una cierta cantidad de la luz que se esparce hacia atras, a este fendmeno se le llama

reflexion [8].

Si la transmision entre dos medios es gradual-es decir, si la constante dieléctrica (o el
indice de refraccién) cambia de un medio a otro en una distancia de al menos una
longitud de onda- la reflexion sera muy pequefa y realmente la interfaz se desvanece.
Sin embargo, en el caso de una transicion de un medio a otro en una distancia de un

cuarto de longitud de onda o menos, se tratara de un cambio totalmente discontinuo.
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3.4.1 La ley de la reflexiéon

La figura 3.3 muestra un haz de luz compuesto de una serie de trenes de onda planos
que inciden con un determinado angulo sobre la superficie suave y plana de un medio
optimamente denso, por ejemplo, el vidrio y suponemos que el medio de alrededor es
el vacio. Sigamos la trayectoria de un frente de onda a medida que va adentrandose
por entre las moléculas de la superficie. En las figuras 3.4 y 3.5 se ha omitido todo
excepto una capa molecular en la interfaz, esto con la finalidad de simplificar las cosas.
A medida que el frente de onda va descendiendo, activa y reactiva a cada dispersor
(i.e., particula por particula), cada uno de los cuales radia un flujo fotdnico que puede
considerarse como un tren de ondas hemisférico en el medio incidente. Como ya se ha
mencionado, debido a que la longitud de onda es mucho mayor que la separacién entre
las moléculas, los trenes de onda que son radiados hacia atras del medio incidente
avanzan juntos y se unen constructivamente en una sola direccion, de ahi que sélo hay
un haz reflejado perfectamente definido. Es importante mencionar que la direccion del
haz reflejado viene determinada por la constante de fase existente entre los
dispersores atémicos. Esta a su vez se determina por el angulo con que incide la onda

en la superficie, que se denomina angulo de incidencia.

En la primera ley de la reflexion se establece que el angulo de incidencia es igual al

angulo de reflexion.

3.4.1.1 Rayos

El dibujar los frentes de onda, puede confundir un poco la perspectiva, asi que vamos a
utilizar una mejor forma para visualizar la progresién de la luz. Un rayo es una linea
dibujada en el espacio que corresponde a la direccién del flujo de energia radiante. Se
trata de una entidad matematica y no fisica. En un medio uniforme los rayos son rectos.
Si el medio se comporta del mismo modo en todas las direcciones (i.e., is6tropo), los
rayos seran perpendiculares a los frentes de onda. Asi, para una fuente puntual que
emita ondas esféricas, los rayos perpendiculares a éstas, apuntaran radialmente hacia

fuera de la fuente y para el caso de las ondas planas, todos los rayos son paralelos [8].
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Ahora, en lugar de esbozar haces de rayos, lo que podemos hacer es simplemente

dibujar un rayo incidente y otro reflejado (Figura 3.6 a).

Haz , VYacio
incidente #

. Hay
reflejado

I[ncidente

Refractado (b)

Figura 3.3 Un haz de ondas planas incidentes en una distribucién de moléculas que forman un
trozo de vidrio. Parte de la onda incidente se refleja y parte se refracta.

La segunda parte de la ley de la reflexion establece que el rayo incidente, la
perpendicular a la superficie y el rayo reflejado se encuentran todos en un mismo plano
que se denomina: plano de incidencia (Figura 3.6 b), por supuesto, estamos hablando
de un fendbmeno tridimensional. Por ejemplo, si se intenta enfocar la luz de una linterna
a un punto determinado en una habitacion reflejando en un espejo quieto: la

importancia de esta segunda parte de la ley sera obvia.
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Figura 3.4 Una onda plana hace un barrido estimulando atomos a través de la interfaz. Estos
radian y reradian casi continuamente, por lo que dan lugar tanto a ondas reflejadas como
transmitidas.

(d)

Tl Bl
e o 2 o @
. e @

Figura 3.5 La reflexién de una onda como resultado del esparcimiento.
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(b)

Figura 3.6 (a) Seleccion de un rayo que representa al haz de ondas planas. Tanto el angulo de
incidencia 6; como el angulo de reflexion 6, se miden desde una perpendicular trazada en la
superficie reflectora. (b) El rayo incidente y el reflejado determinan el plano de incidencia, que
es perpendicular a la superficie reflectora.

La Figura 3.7 muestra un rayo de luz incidente sobre una superficie reflectora lisa, es
decir, aquella en la que cualquier irregularidad existente sea pequefia comparada con
la longitud de onda incidente. En este caso, la luz reemitida por millones y millones de
atomos se combinara para formar un haz unico bien definido en un proceso
denominado reflexion especular (del término speculum, empleado en la antiguedad

para designar la aleacion comun del espejo). Siempre que las irregularidades de la
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superficie sean pequefas comparadas con A, los trenes de onda dispersados seguiran
llegando mas o menos en fase.

Por otro lado, cuando la superficie es rugosa comparada con A, pese a que el angulo
de incidencia sera igual al angulo de reflexion para cada rayo, el conjunto de todos
ellos aparecera por doquier, constituyendo lo que se denomina la reflexion difusa
(Figura 3.7 b). Estas dos condiciones son extremas, el comportamiento de reflexién de

la mayoria de las superficies se encuentra en algun punto entre ambas.

Especular Difusa

Figura 3.7 (a) Reflexidon especular. (b) Reflexién difusa. [8]

3.5 Espejos de Primera Superficie

Para construir concentradores y hornos solares y en general para cualquier dispositivo
con aplicaciones opticas, se requiere de superficies reflectivas de alta calidad con la
propiedad de alta reflectancia, por lo menos en el intervalo visible del espectro

electromagnético [11,14].
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En el caso de los espejos de primera superficie para aplicaciones solares
generalmente, las condiciones ambientales a las que son sometidos son extremas, por
lo que resulta necesario proteger la capa reflectiva con un recubrimiento duro que
soporte dichas situaciones extremas pero que al mismo tiempo no interfiera con las

propiedades 6pticas de la capa reflectiva [11,6].

En este trabajo se considera un espejo de primera superficie como aquél que posee
una capa reflectiva (sobre la que incide el haz) sobre un soporte mecanico, que para
este caso es vidrio. Con el objeto de destacar las caracteristicas de estos dispositivos
con respecto a los espejos convencionales, en la Figura 3.8 se hace la comparacion

entre ambos espejos.

En la Figura 3.8 (a) se muestra el arreglo que corresponde a un espejo comun, donde
el soporte mecanico es un material solido transparente como es el caso del vidrio,
acrilico o PVC, por citar algunos. La capa reflectiva de plata, se deposita en la
superficie interna del soporte (generalmente se deposita por electrélisis quimica),
ademas, una capa de material polimérico o epoxico (absorbente de luz) protege a la
capa reflectiva de las agresiones del medio ambiente, por ejemplo, de la humedad, del

oxigeno y de los abrasivos ambientales.

Cuando se coloca una fuente luminosa frente a este arreglo, el haz incide sobre el
soporte mecanico antes de que alcance la capa reflectiva. Debido a este primer paso
por el medio del soporte, se generan pérdidas por una primera reflexion en la superficie
y como consecuencia, el haz incidente en la capa reflectiva se ve disminuido en funcién
del indice de refraccion y el espesor del soporte. Al producto espesor-indice de
refraccion (d*ny) se le denomina espesor Optico. Una vez que el haz incide en la capa
reflectiva, este se refleja y el efecto absorbente se repite por lo que haz reflejado es
s6lo una fraccién del haz incidente. Cabe destacar que en los espejos comunes de
segunda superficie, el espesor Optico de la capa reflectiva y la calidad del soporte

mecanico no son factores relevantes para su disefio y construccién [6].
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5

Haz incidente

a) Espejo comun de segunda superficie

Sustrato

e \ / (Vidrio)
N Capa Reflectiva

Nz (AI)

Capa Protectora
(Si02)

Haz incidente

b) Espejo de primera superficie

Figura 3.8 Estructura de un espejo comun y un espejo de primera superficie. Las letras n, se
refieren a los indices de refraccion de cada medio.

En la Figura 3.8 (b), se muestra el arreglo que corresponde a un espejo de primera
superficie, donde el haz incidente que viaja por el aire (np= 1) incide directamente en la
capa reflectiva de indice de refraccién n,. El resultado es que una fraccion mayor del
haz incidente se refleja debido a la ausencia de un material intermedio. Sin embargo,
en el disefio y construccion de los espejos de primera superficie es necesario controlar

las propiedades 6pticas de la capa reflectiva.

En la mayoria de las aplicaciones de los espejos de primera superficie, la capa

reflectiva esta expuesta al medio ambiente por lo que sufre degradacion en su
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capacidad de reflexion, ademas de que se mantiene expuesta a ralladuras por un
manejo inadecuado, entre otras cosas. Para evitar el proceso de degradacion por
oxidacioén, corrosién o dafos fisicos provocados, la pelicula reflectiva se recubre con
una capa delgada protectora y transparente. La seleccién de las capas reflectiva y
protectora dependen directamente de la aplicacién que se le dé al espejo y para este
trabajo los espejos tendran aplicaciones solares, por lo que resulta 6ptimo elegir al
Aluminio (Al) como capa reflectiva, por sus propiedades opticas; y al Didéxido de Silicio
(SiO2) como capa protectora, puesto que es totalmente transparente y por lo tanto, no
afecta las propiedades de la capa reflectiva.

3.6 La reflectancia

Los materiales se comportan selectivamente con respecto a la radiacion incidente, esto
significa que la cantidad de energia que absorben, reflejan y transmiten es diferente
para cada longitud de onda y para la direccion que incide esta energia. Por supuesto,

depende también de la naturaleza y superficie de los materiales.

Un espejo es un dispositivo éptico capaz de reflejar especularmente un haz de luz
incidente. En los espejos planos, el haz de luz I incide con un angulo a y se refleja con
ese mismo angulo, Figura 3.9. R en la Figura 3.9, representa el haz reflejado y T el haz

transmitido, por supuesto, la relacion directa es: |I= R+T.

Superficie Sélida Reflectiva

e

Figura 3.9 Haz Incidente, Reflejado y Transmitido.
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Si consideramos el caso mas simple para el arreglo mostrado en la Figura 3.9, | es un
haz monocromatico en el intervalo visible de la radiacion solar, es decir, de 100 nm a
1000 nm para este trabajo. R es el haz reflejado por la superficie y T la fraccion
transmitida del haz, que depende directamente del espesor, el acabado superficial y la
naturaleza de la capa reflectiva. Sin embargo, en el caso real el haz es policromatico y
en consecuencia R es la suma de todos los haces monocromaticos reflejados, es decir,
R; es diferente para cada longitud de onda en el intervalo.

De tal forma, tenemos:
1= N1(A1) + N2(A2) + N3(A3) + Na(A4) + ...+ Ni(N) 3.1
R= N’1()\1) + N’z()\z) + N’3()\3) + N’4()\4) + ...+ N,i()\i) 3.2

En donde N; es el numero de fotones incidente por unidad de tiempo y N’i es el nimero

de fotones reflejados.

En el caso ideal N= N, es decir, el rayo incidente seria igual al reflejado, sin embargo
en el caso real N>N’ y la fraccion depende de la absortividad (a) y del espesor de la
capa reflectiva. Por supuesto, la calidad de la superficie reflectiva es fundamental para
evitar al maximo la reflexion difusa del sistema y el espesor para reducir la

transmitancia.

En el caso de los espejos de segunda superficie, antes de que el haz incida sobre la
capa reflectiva, incide sobre el soporte mecanico transparente, el vidrio para este caso.
Debido a lo anterior, el haz incidente tiene pérdidas debido a la reflexion primaria 'y a la
absorbancia, para después incidir en la capa reflectiva; a la salida el haz reflejado
vuelve a tener pérdidas al atravesar nuevamente el soporte mecanico, por lo que la

reflexion total dara como resultado un haz mucho menos intenso que el incidente.
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T=1/10"
Absorbancia=-log T
A= a*d

es la absortividad

espesor del vidrio

soporte y es en general

2,3,4,5, ...mm

Ny indice de refraccion, que
es 1.5 para vidrio comun

d* n; espesor optico

o

Figura 3.10 La transmitancia, la absorbancia y la reflectancia.

En la Figura 3.10, el material soporte tiene un coeficiente de absorcion a y un espesor
d, ambos parametros se relacionan con la transmitancia T de acuerdo a la siguiente
relacion:

T=1/10 3.3
Si el espesor d tiende a cero, entonces la transmitancia tiende al 100%, por supuesto,
el valor del coeficiente de absorcion (absortividad) a es una constante que depende del

material y tiene variaciones respecto de la longitud de onda del haz incidente. [8].

Para este trabajo la capa reflectiva de Aluminio (Al) se protege con un recubrimiento
duro y “transparente”, Dioxido de Silicio (SiO;), en forma de capa muy delgada que
debe cumplir con la condicion de maxima transmitancia en todas las longitudes de
onda, para que no interfiera con las propiedades Opticas de la capa reflectiva y que al

mismo tiempo la proteja de las agresiones del medio ambiente y evite su degradacion.

En base a lo anterior y con el objeto de que tengamos un sistema autosostenido, la
pelicula reflectiva se deposita sobre un soporte mecanico transparente (vidrio, para

este caso), como se muestra en la Figura 3.11.
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El material soporte
puede ser un metal, un
polimero o vidrio, como
en este caso. En el caso
de espejos de primera
superficie el espesor del
soporte no es relevante.

N

Figura 3.11 Espejo de primera superficie recubierto.

De acuerdo a la Figura 3.11, la capa protectora (1) debe cubrir completamente la capa
reflectiva (2) y el espesor de la capa reflectiva debera ser lo suficientemente grueso

para asi minimizar la transmitancia del haz incidente /.

3.7 Concentradores de energia solar
Con la finalidad de ofrecer una mejor vision de la aplicacién que tendran los espejos de
primera superficie que se construyeron en este trabajo, se revisa brevemente el

concepto de concentradores solares y algunas de sus propiedades relevantes.

La energia solar que incide sobre la superficie de la Tierra es de baja intensidad, en
consecuencia, para lograr relativamente altas temperaturas en un sistema se hace
necesario incrementar la densidad de la energia solar a través de concentradores. En
la mayoria de los concentradores solares se recurre a una gran superficie reflejante o
refractante en donde se capta la energia —el sistema &ptico— para posteriormente dirigir
la radiacion hacia un receptor, que incluye un absorbedor. En este ultimo paso, la
energia resulta ya del orden de 1.5 ¢ 2, hasta varias miles de veces la radiacion solar

que esta llegando al sistema o6ptico. [11]

Las pérdidas de calor en un concentrador solar se pueden reducir a partir de la

disminucion del area del absorbedor con respecto a la del sistema 6ptico, sin embargo,
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existen otras pérdidas que de igual forma son relevantes, tal es el caso de las pérdidas
Opticas resultado del sistema éptico y el receptor 6 las pérdidas que se dan cuando no
se toma en cuenta la radiacion difusa, puesto que, en la mayoria de los concentradores

se opera unicamente con la componente directa de la radiacién solar.

Existe una variedad muy grande de concentradores solares, sin embargo, en la practica

se clasifican en dos grandes grupos: de enfoque y fijos.

Los del primer grupo, permiten concentrar la radiacion e incrementar la temperatura de
operacion del sistema de manera muy significativa, pero presentan muchas dificultades
técnicas. Por ejemplo, deben orientarse continuamente con gran exactitud para seguir
al Sol y asi poder dirigir de manera precisa la radiacion directa hacia el receptor;
ademas, el acabado de las superficies que componen el sistema 6ptico no sélo deben
ser de alta calidad, sino también deben mantener esta alta calidad por largos periodos,
es decir, que su deterioro por la lluvia, la oxidacion, el polvo, etc. sea minima. De igual
manera, las exigencias para las demas propiedades son mayores: altas temperaturas

en el absorbedor, en el fluido de trabajo, en los aislantes, etc. [11]

Por otra parte, los concentradores fijos poseen menos desventajas que los de enfoque,
pero a diferencia de los anteriores, sélo permiten incrementar de forma moderada la

radiacion solar.

Los espejos de primera superficie construidos en el presente trabajo, se pretenden
utilizar en un concentrador solar tipo parabdlico, es decir, de enfoque, puesto que, a
pesar de las desventajas mencionadas resultan arreglos eficientes en el sentido de
incremento de la radiacion. Ademas, el Instituto de Ingenieria tiene ya experiencia con

este tipo de concentradores, pues son los que estan instalados en su Planta Solar.

3.7.1 Concentradores Parabdlicos
En este apartado se revisan brevemente las propiedades mas importantes de los
concentradores parabdlicos, esto con la finalidad de tener nocion de lo que sera la

principal aplicacion de los espejos construidos en este trabajo, pues aunque la finalidad
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del trabajo no son los concentradores solares, ni su analisis, se considera pertinente
conocer al menos como es que funcionan. De igual forma se mencionan algunas cifras

de eficiencias esperadas y reales de este tipo de concentradores.

En todos los concentradores de enfoque, la razén de concentracion C se define como
el cociente del area efectiva de apertura A, —es decir, el area proyectada no sombreada
del sistema Optico— al area del absorbedor de energia solar A, en el caso de un

colector plano resulta obvio que C= A,/ A, es la unidad. [11]

En la Figura 3.12 se muestra el esquema de un concentrador tipo parabdlico, que como
se mencionod, permite alcanzar razones de concentracion muy altas. El disco solar visto
desde la tierra, subtiende un angulo de 32" de arco cuando se encuentra a la distancia
media del Sol. Por otro lado, en todos los concentradores de enfoque es de suma
importancia que el disco solar sea enfocado por el sistema 6ptico sobre el absorbedor.
Si observamos el concentrador de enfoque lineal mostrado en la Figura 3.12 vemos
que, el ducto de seccidn eliptica localizado en el foco de la parabola permite la
extraccion del calor util a través de un fluido de trabajo. El foco se encuentra en la linea
B-B’ a una distancia a/2 del punto A y al doble de la distancia del punto B. De aqui que
la mayor concentracidon que puede obtenerse, seria con un absorbedor de tamafo
minimo que contenga la imagen del disco solar. El eje mayor E de la elipse puede
determinarse por el haz reflejado por el sistema éptico en el borde de éste. O bien, E=
(a) (sen 32’). De igual forma, el eje menor de la elipse se determina por la relacion: e=
(a/2) (sen 32’). Dado que la elipse tiene semiejes E/2 y E/4, su perimetro sera
aproximadamente: (4/3)mE. Asi tenemos que finalmente, la razoén de concentracion

maxima para un arreglo como éste es igual a [11]:

C= A/ A= 2a/(4/3 mE)= 8/(3 msen32’)= 91 3.4
Sin embargo este valor calculado no es posible conseguirlo en la practica, puesto que
aunque la razén de concentracion es independiente del tamafo, existen pérdidas
inherentes por reflexidn en el sistema 6ptico, ademas de suciedad, sombreado, etc.

Este tipo de concentrador se emplea comunmente en aplicaciones que requieren altas
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temperaturas, debido que se pueden calentar gases o liquidos hasta temperaturas del
orden de 300 °C.

3.8 Estado actual de la tecnologia de los concentradores solares

En las lineas siguientes se revisa brevemente el estado de la tecnologia solar,
incluyendo algunos valores referentes a eficiencias de las plantas solares mas
comunes, como las de Canal Parabdlico, que es el tipo que se pretende construir con
los espejos dobles producidos, las plantas de generacién por Torres de Receptor
Central y el Sistema de Platos Parabdlicos con motor, entre los mas importantes. Con
esta revision se pretende dar una vision acerca del desarrollo de la Energia Solar,
sobre todo con respecto al tipo de plantas solares para el que finalmente se utilizaran

los espejos de primera superficie.

En la Figura 3.12 [22], se presenta un esquema de los tres tipos de plantas solares
mencionados. El primero, es de tipo Canal Parabdlico, en este tipo de sistemas se
utilizan concentradores parabdlicos lineales que como ya se menciond, enfocan la luz
solar hacia un receptor que se localiza a lo largo de toda la linea focal del receptor. La
energia solar es absorbida por un fluido de trabajo (generalmente, aceite sintético, o en
sistemas avanzados, vapor), que corre a través de tuberias hasta llegar a una estacion
central con una turbina de vapor convencional. En el caso de las Torres de Receptor
Central se trabaja con un campo de espejos montados en un riel de dos ejes, los
espejos reflejan la energia solar hacia un receptor que se coloca en la parte mas alta
de una torre localizada en el centro, de igual forma, la energia es absorbida por un
fluido de trabajo (en este caso es aire o sales eutécticas, que cambian de fase con la
temperatura), que de igual manera se usa para generar vapor que pasa a una turbina
de vapor comun. Finalmente, el sistema de platos con motor, utiliza platos
concentradores parabdlicos para enfocar la luz solar hacia un receptor térmico —que
tiene un generador de calor y que se localiza en el foco del plato— para asi, generar la

potencia.
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Receptor

oncentrador

Tipo Canal Parabdlico

Receptor

y

Helidstato

Sistema de Torres de Receptor

Receptor

Central

Concentrador

Sistema de Platos Parahilicos

Figura 3.12 Sistemas tipicos de generacién de potencia con energia solar.

Adicionalmente, en la Tabla 3.1 [22] se muestran algunas cifras de la eficiencia de

estos sistemas.
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Factor de Capacidad

Tipo de Sistema Eficiencia Pico Eficiencia Anual Anual
Canal Parabdlico 21% 10 a 12% (d) 24% (d)
14 a 18% (p)
Torre de Potencia 23% 14 a 19% (p) 25a70% (p)
Plato Parabdlico 29% 18 a 23% (p) 25% (p)

(d) = demostrada; (p) = proyectada; El factor de capacidad anual se refiere a la fraccion del aio
en que los sistemas pueden entregar la tasa de potencia esperada.

Tabla 3.1 Factores de Eficiencia de los sistemas tipicos de generacion a partir de energia solar
[22].

Durante los ultimos 5 afios este tipo de sistemas han evolucionado y presentan hasta
un 30% de reduccioén en costos de operaciéon y mantenimiento, este es el resultado del
desarrollo de nuevas tecnologias y programas de investigacion y desarrollo. De manera
particular, en los sistemas tipo canal parabdlico, ademas de la reduccion de costos, se

han conseguido avances a partir de ciertas modificaciones:

» Mejorar los campos colectores a partir de bajos costos y de la construccién de
concentradores durables con estructuras de soporte ligeras que posean ademas,
controladores optimizados.

» Aumentar la eficiencia del sistema a partir de la sustitucion del agua por un
aceite sintético como el fluido para transferir el calor.

» Optimizacion de los procesos de encendido y en las estrategias de control.

» Desarrollo de proyectos avanzados de sistemas hibridos de energia solar con
energéticos fésiles, especialmente, el acoplamiento con plantas de ciclo

combinado.
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Todas estas modificaciones se han implementado en los distintos lugares del mundo
donde existen sistemas de generacion de potencia a partir de energia solar. En la
Figura 3.13 [22], se observan imagenes de algunas plantas instaladas en diferentes

lugares del mundo.

Torres de Receptor Central, Barstow,
California.

Sistemas tipo Canal Parabdlico, Suroeste

de California. Platos Parabolicos, Planta Solar de
Almeria, Espafa

Figura 3.13 Imagenes de sistemas solares instalados en distintos lugares.
3.9 Caracterizacion de los espejos dobles de primera superficie
Como se ha mencionado ya, a partir de la correcta aplicacion de un método de

crecimiento (fisico o quimico) se obtiene una pelicula o recubrimiento, segun sea el

caso, sin embargo, no todas las propiedades del depdsito se pueden conocer a partir
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del proceso de crecimiento; puesto que hay ciertos factores que son ajenos al mismo y
que pueden modificar una o varias de las propiedades predecibles. Es por todo lo
anterior que resulta necesario hacer una evaluacion directa de las propiedades del
depodsito, por supuesto, se evaluaran las propiedades relevantes de acuerdo a la
aplicacion de la pelicula. Al conjunto de pruebas y evaluacion directa de las

propiedades relevantes se le denomina generalmente, caracterizacion.

Durante los ultimos afios, la necesidad de caracterizar peliculas y recubrimientos se ha
hecho cada vez mas necesaria, lo que ha ocasionado la optimizacién de las técnicas
de analisis, buscando una mayor cantidad de informacién acerca de las propiedades
de las peliculas delgadas. La informacién que puede obtenerse de una pelicula
delgada, depende del proceso de crecimiento, del tipo de sustrato y de la eleccion
correcta de la técnica de analisis, considerando por supuesto, que las técnicas tienen

sensibilidad y resoluciones diferentes, ademas de que algunas resultan destructivas [5].

La caracterizacion de una pelicula delgada permite entre otras cosas:
» Determinar el efecto de las condiciones de depédsito sobre las propiedades y la
estructura del material.
= Establece los limites y funcionalidad del depdsito para una cierta aplicacion.

» Puede establecer las condiciones de degradacion del material base.

La ciencia y tecnologia de las peliculas delgadas surgié con el aumento en el uso de
éste tipo de peliculas para fines cientificos, por ejemplo, la industria microelectrénica y
en la actualidad, la energia solar. Lo anterior obliga a entender la naturaleza intrinseca
de los depdsitos, lo que se da a partir de la aplicacidon de las técnicas de analisis. En
general, la evaluacion de las siguientes tres categorias proporciona la informacién
basica de un depdésito, dependiendo claro de la aplicacion: el espesor, la morfologia y

estructura y la composicion quimica.

Para este caso resulta necesario evaluar el espesor de las capas depositadas, la
reflectancia de la capa metalica, la composicion quimica de los depdsitos y la

adherencia de las capas. La morfologia resulta una propiedad opcional para este caso.
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Para evaluar las propiedades mencionadas, se utilizaron las siguientes técnicas de
analisis: AFM (Atomic Force Microscopy) para determinacion de espesores y topografia
de las muestras y RBS (Rutherford Backscattering Spectrometry), para analisis quimico
estequiométrico, espesores y evaluacion de la adherencia. La reflectancia especular
solar total se evalu6 con un Reflectometro. Los resultados obtenidos con éstas técnicas

se revisan en el siguiente capitulo.
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CAPITULO IV: METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En este capitulo se revisan la instrumentaciéon y los métodos utilizados para la
construccién de los espejos concentradores dobles de primera superficie, por supuesto,
se incluye la descripcion del sistema de crecimiento de peliculas delgadas ubicado en
el Laboratorio de Alto Vacio y Peliculas Delgadas del Departamento de Fisica
Experimental del Instituto de Fisica. Hemos dicho ya que para crecer las peliculas
delgadas, es necesario tener un sustrato solido que soporte las distintas capas de
depdsito, en este trabajo se utilizaron sustratos de vidrio comercial de dimensiones 2
pulg. x 2 pulg. con 2 mm de espesor. Las dimensiones de los sustratos dependen
basicamente del tamafo de las fuentes de Sputtering tipo magnetrén (3 pulg. de

diametro), que se utilizaron en el proceso.

El proceso de construcciéon de los espejos de primera superficie inicia con la limpieza
de los sustratos de vidrio, para eliminar al maximo la contaminacion superficial. La
limpieza es fundamental en la caracterizacion y calidad de las peliculas delgadas,
puesto que ofrece seguridad sobre la pureza del depédsito y ademas hay una mejor

adherencia de la pelicula con el sustrato.

4.1 Descripcion del sistema de crecimiento
El sistema de crecimiento esta integrado por una camara de alto vacio con su
respectivo sistema de bombeo. En la Figura 4.1 se muestra el arreglo del sistema de

crecimiento con todos sus componentes.
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Figura 4.1 Sistema de crecimiento de peliculas delgadas.

Donde:

Camara de Proceso.

Tapa del Sistema de Crecimiento.

Bomba de Paletas Deslizantes para el prevacio.
Valvula de succién de la linea de prevacio.

Valvula de succion de la linea de alto vacio.

Bomba Turbo Molecular de 150 It/seg en brida ISO 100.
Bomba de apoyo de la bomba turbo molecular.

Sistema de inyeccion y control de gas de trabajo.

© ® N o g bk w Db =

Sensores de vacio.
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10.Valvulas de ventilacion.
11.Porta sustratos

12.Magnetrones con sistema de enfriamiento.

4.1.1 Camara de Proceso

La camara de proceso utilizada para crecer las peliculas delgadas, es de geometria
cilindrica y estda construida en Acero Inoxidable tipo 304L, el cual posee las
propiedades quimicas y fisicas que permiten su uso para el alto y ultra alto vacio. La
camara de proceso cuenta con diferentes puertos, dos para los dos sensores de bajo y
alto vacio, 2 ventanas de observacion, 1 valvula de control para la entrada del gas de
trabajo, 4 puertos de ventilacion, 1 puerto para cada bomba de alto y bajo vacio;
ademas de los dos puertos de ensamble de las dos fuentes de sputtering tipo
magnetron, cuyo cuerpo se encuentra dentro de la camara de proceso. La camara tiene
como dimensiones, 38.5 cm de altura y 43.18 cm de diametro interno. A partir de estos

datos, es posible calcular la carga de inicial (C.l.) de gas con ayuda de la expresion:

pV=C.l. 4.1
donde V= 56378 cm® y con una presion atmosférica de 580 mm de Hg (presién para la
Ciudad de México) y 20°C como temperatura promedio en el Laboratorio, obtenemos
una carga inicial de: 32 712 Torr X Lt.

Con: 1 mm de Hg= 1 Torr= 133 Pa
1 It= 1000 cm®

4.1.2 Tapa superior del sistema de crecimiento

El material para la brida circular ciega (tapa) de la camara de crecimiento, tiene que ser
resistente al esfuerzo mecanico que se genera cuando baja la presién dentro de la
camara de proceso. La tapa de la camara de crecimiento es de Acero Inoxidable tipo

304L, tiene un diametro de 51.0 cm con un espesor de 1.3 cm.

4.1.3 Bomba Mecanica de Paletas Deslizantes
La bomba mecanica de paletas deslizantes, también llamada bomba de bajo vacio,

baja la presién en la camara de proceso, que inicialmente es la presion atmosférica
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(580 Torr), hasta una presién de 10 Torr. Es importante que la bomba de bajo vacio
alcance por completo este valor de presién, puesto que es necesario para que entre en
funcionamiento la bomba de alto vacio (bomba turbomolecular), pues ésta opera justo a

partir de este intervalo de presion.

La bomba remueve los gases que se encuentran dentro de la camara, a través del
principio de expansién-compresion con una presion mayor que la atmosfera,

permitiendo expulsarlos hacia fuera.

El tiempo de bombeo tedrico t, se puede calcular a partir de la siguiente ecuacion de
bombeo,
p= poe"Y 4.2

En donde p es la presion obtenida, po es la presion inicial, S es la velocidad de bombeo
de la bomba en I/seg y V el volumen de la camara. Sin embargo, en la realidad, el
tiempo de bombeo depende de otros factores ajenos a esta ecuacion, como la
conductancia de la linea, las condiciones de limpieza de la camara, la humedad dentro
de la misma, la limpieza de los sustratos y en general, de cualquier cosa que se

encuentre dentro de la cdmara de proceso.

La bomba de bajo vacio que esta acoplada al sistema de crecimiento tiene un

desplazamiento de 10 m%h.

4.1.4 Vélvula de bajo vacio

Una valvula en la linea de vacio tiene como objetivo aislar o interconectar secciones
para mantener la hermeticidad del sistema. Generalmente, se usan valvulas manuales
que tienen un arosello como elemento de cierre; la atmdsfera se aisla mediante un
fuelle o manguera flexible de acero inoxidable.

La valvula de la linea de bajo vacio es lineal y tiene como funcién principal aislar la
camara de crecimiento de la bomba de bajo vacio, la valvula debe mantenerse abierta
sélo hasta que la presion atmosférica baje a 10 Torr y debe cerrarse antes de que la
bomba turbo molecular entre en operacion, esto con la finalidad de evitar la

contaminacion de la camara con vapores de aceite de la bomba.
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4.1.5 Véalvula de alto vacio

Esta valvula tiene por objeto aislar la region de alto vacio en la brida de succion de la
bomba turbo molecular de la camara de proceso. La valvula es de acero inoxidable y
sus bridas de acoplamiento son tipo ISO 100 K con arosellos de viton, que tienen una

baja presién de vapor y cada uno con sus centradores de acero inoxidable tipo 304L.

4.1.6 Bomba Turbo Molecular

La bomba de alto vacio del sistema del crecimiento es una bomba turbo molecular de
150 It/seg nominal, esta instalada en la camara a través de una valvula de alto vacio y
tiene como funcion seguir bajando y manteniendo el alto vacio dentro de la camara a
partir de 10 Torr, y hasta aproximadamente 10° Torr. Este tipo de bombas mantienen
su velocidad de bombeo constante en el intervalo que va de 107 Torr hasta 10™° Torr;
esta caracteristica permite que la bomba sea eficiente en todo el intervalo de
operacién. Las bombas turbo moleculares funcionan en base al principio de arrastre
molecular, provocado por una serie de “cuchillas” ordenadas de manera semejante a la
turbina de un avién y que se localizan en el interior del cuerpo de la bomba. La posicion
de estas cuchillas provoca la expulsion de las particulas provenientes de la camara de
proceso hacia la parte baja, en donde se localiza la salida de la bomba. Después de la
valvula de alto vacio, la bomba reduce su velocidad de bombeo nominal a una

velocidad efectiva de 80 It/seg.

4.1.6.1 Bomba de apoyo de la bomba turbo molecular
La bomba de apoyo para la bomba turbo molecular, es una bomba de paletas
deslizantes que se coloca a la salida de la bomba de alto vacio y permite expulsar los

gases provenientes de la camara hacia la atmdsfera.

4.1.7 Sistema de control e inyeccién del gas de trabajo

El proceso del sputtering necesita de un gas de trabajo que se ionizara y sera el
responsable de la erosién del material blanco, ademas el flujo del gas de trabajo debe
ser continuo y estacionario. Para lograr lo anterior la camara de proceso tiene instalado
un sistema automatizado de control de gas que se compone de una valvula electronica

que permite un gasto en el intervalo de 0 a 50 Sccs (Estandar centimetros cubicos por
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segundo). Un medidor absoluto total de tipo capacitivo, que esta acoplado a la camara,
provee la sefal de control. Este mddulo de control de presion permite predeterminar la
presion del estado estacionario y su intervalo de control va de 8 x 10 Torr hasta 1
Torr, cuando la presidon del gas de trabajo en la linea de entrada es de 20 PSIA. La
precisién del sensor es alta gracias a que esta compensado en temperatura. Para este
trabajo se utilizé como gas de trabajo Argon de alta pureza y como la linea del sistema
de introduccion es de Acero Inoxidable 304, se asegura la pureza del gas desde el

tanque hasta la camara de crecimiento.

4.1.8 Sensor de bajo vacio

Su funcion primordial es determinar la presién en el intervalo que va de la presion
atmosférica, hasta que la bomba turbo molecular entra en operacion (a partir de 107
Torr). Es un medidor indirecto y de presién parcial, el principio fisico asociado a él es la
conductividad térmica de los gases; tiene como elemento sensible un flamento que se
mantiene a una cierta temperatura que va cambiando de acuerdo al aumento o
disminucion de la densidad de los gases que se encuentran presentes en la camara de
proceso. El flamento se complementa con un par termoeléctrico que genera una
diferencia de potencial proveniente de la temperatura de la unidén, el cambio de
temperatura por cambio de presion se traduce en un cambio de voltaje en el par al que

se le asocia una presion.

Uno de los problemas asociados a estos instrumentos es que los gases residuales de
la camara de crecimiento tienen cierta conductividad térmica asociada a su naturaleza;
por lo anterior, la presion que registra el medidor no es la real, sino la presion parcial

del gas cuya conductividad térmica sea la mas alta.

4.1.9 Sensor de alto vacio

El sensor de alto vacio es un catodo frio tipo Pening. Un sensor de catodo frio se
compone de un anodo central y un catodo cilindrico, un iman permanente produce un
campo magnético perpendicular al campo eléctrico producido entre los electrodos
(cuando se aplica un voltaje de por lo menos -2000 VCD). Las particulas del gas

residual de la camara se ionizan y generan una corriente que se amplifica
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electrénicamente, la corriente idnica generada es proporcional a la medida de la
presion de la camara. El medidor deja de funcionar cuando la presion es alta, cercana a
107 Torr, tiene la ventaja de soportar descargas y es de facil mantenimiento y limpieza,
por supuesto, el sensor esta instalado dentro de la camara de proceso y se enciende

cuando la presién es menor a 10 Torr.

4.1.10 Vélvula de ventilacion

El sistema cuenta con 4 valvulas de ventilacion que sirven para “inyectar” gas a la
camara de crecimiento una vez que se ha realizado todo el proceso de depdsito; esto
es con la finalidad de romper el vacio al que se encuentra la camara y poder sacar la
muestra producida para después iniciar un nuevo proceso de crecimiento. En este caso
se utilizé nitrégeno seco para ventear la camara, puesto que evita un poco la oxidacién

y contaminacién tanto de las peliculas delgadas como de la camara.

4.1.11 Porta-sustratos

Para poder soportar los sustratos de vidrio frente a las fuentes de sputtering tipo
magnetrén, se uso una placa de acero inoxidable de 5 pulg. x 5 pulg. la cual se fij6 a
una varilla (también de INOX) que se localiza en el centro de la camara de crecimiento.
La varilla central se puede mover desde el exterior de la camara sin romper el vacio,
esto es a través de un pasamuros de movimiento y para este caso el movimiento de la
varilla se realizé6 manualmente. La idea de movimiento del sustrato es con la finalidad
de que cuando se inicia la descarga, la parte trasera del porta-sustrato (que no sostiene
al sustrato), reciba las impurezas de la primera erosién del blanco. Una vez que se
limpia la superficie del blanco, se gira el porta sustrato para iniciar el crecimiento de la

pelicula delgada y poder asi asegurar la pureza del depdsito.

4.1.12 Fuente de Sputtering tipo magnetron

Para generar el vapor que se deposita sobre el sustrato, es decir, la pelicula delgada,
se usan dos fuentes de sputtering tipo magnetrén idénticas. Cada fuente de sputtering
tipo magnetron es de geometria circular y ambas se construyeron en el Taller general
del IFUNAM, los materiales que se usaron para la construccion de sus piezas son

Aluminio 6063 y Acero Inoxidable 304 no magnético. La fuente de sputtering circular
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permite erosionar blancos de 3 pulgadas de diametro y de espesores de 0.127 mm
hasta 3 mm, en el caso de blancos no magnéticos. Para blancos magnéticos la

restriccion es: 3 pulgadas de diametro pero con soélo 0.127 mm de espesor.

- (-
(a) (b)

Figura 4.2 Porta sustratos, (a) vista frontal, la placa soporta el sustrato fijo, (b) vista trasera del
sustrato que “recoge” las impurezas del blanco.

El campo magnético de la fuente de sputtering se encuentra compuesto por dos imanes
de Samario-Cobalto (Sm-Co) [ver Figura 2.13] cuya intensidad maxima es de 2
kGauss. Es importante mencionar que las fuentes estan disefiadas de tal manera que
permiten que se alimenten con corriente directa, a través de una fuente de 1.5 kWatts,
o bien, con una fuente de corriente alterna —en el intervalo de la radiofrecuencia— a

13.56 MHz y con potencia maxima de 600 Watts.

Las fuentes tipo magnetron se encuentran ensambladas dentro de la camara de
proceso y se localizan una enfrente de la otra, esto con la finalidad de poder depositar
las dos capas (Al y SiO;) sobre el mismo sustrato (girando el porta sustratos) sin

romper el vacio alcanzado durante el proceso.
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4.2 La presion basey la presion de trabajo del sistema
Sea la ecuacion:

p= Q/S 4.3
en donde p es la presion de la camara en Torr, Qar el gasto en Torrelitro/seg del gas de
trabajo y Sar la velocidad de bombeo de la turbomolecular en litros/seg para el argon.
Cuando el gasto es igual a la velocidad de bombeo, la presién se convierte en la del
estado estacionario y cuando Q tiende a cero, la presién dentro de la camara disminuye
hasta alcanzar lo que se conoce como presion base del sistema. Para nuestro caso, la

presion base promedio del sistema es:

Poase= 9x10° Torr
Por otra parte, la presion del estado estacionario o presion de trabajo que se utilizé en

los procesos:

p trabajo— P base T P A= 1x1 0-3 Torr
La presion base de 9x10° Torr, asegura una presion parcial de oxigeno baja, lo que se
traduce en una menor probabilidad de oxidacion de las especies de sputtering que se
transportan en forma de vapor; asegurando asi una excelente calidad en los
recubrimientos producidos; si la diferencia entre p tavajo Y P base €S grande, se asegura
una muy alta produccion de iones con lo que la corriente i6nica en el catodo aumenta

considerablemente y en consecuencia, la tasa de erosion también crece.

En las Fotografias 4.1 y 4.2, se observa el interior y exterior, respectivamente, del

sistema de crecimiento.
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Fotografia 4.1 Sistema de Crecimiento, vista interior. En los costados se observan las dos
fuentes de sputtering (magnetrones).

Fotografia 4.2 Sistema de crecimiento, vista exterior.
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4.3 Pardmetros de Crecimiento

Los parametros que se tomaron en cuenta para el crecimiento de las capas reflectiva

(Al) y protectora (SiO;) por el método de Sputtering fueron:

La presion base de la camara de proceso: 9x10° Torr

La presion de trabajo de la camara de proceso: 1 x 10" Torr

La cantidad de argon de alta pureza (gas de trabajo) suministrada, dada en mV
de acuerdo a las especificaciones del controlador del medidor capacitivo
acoplado a la valvula de entrada del gas.

La potencia suministrada al sistema: 214 Wy 65 W, para el Aluminio y el Didéxido
de silicio, respectivamente.

El material del blanco: Aluminio (Al) y Diéxido de Silicio (SiO5).

La distancia entre el blanco y el sustrato: 7 y 12 cm, para el diéxido de silicio y el
Aluminio respectivamente.

El tiempo de depdsito: variante para cada muestra.

La limpieza del sustrato.

4.4 Preparacion de las muestras

Se prepararon aproximadamente 24 muestras de las cuales solo se escogieron las mas

representativas, es decir, las de mejor calidad (a simple vista) para evaluarlas con las

distintas técnicas de caracterizacion. Dentro del total de muestras preparadas se

crecieron diferentes combinaciones entre el SiO; y el Al, esto con la finalidad de poder

comparar sus propiedades y decidir cual de las combinaciones es la mas apta para

aplicacion que se busca —espejos de primera superficie para concentradores solares—.

Las combinaciones construidas son:

o M w0 Dd -

Vidrio-SiO»
Vidrio-Al
Vidrio-SiO»-Al
Vidrio-SiO,-Al-SiO;
Vidrio-Al-SiO,
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6. Vidrio-Al- SiO,-Al-SiO2
7. Vidrio-SiO2-Al-SiO-Al-SiO-

Todas las combinaciones se construyeron sobre sustratos de vidrio comercial de 25

cm? de area total y a cada sustrato se le coloca una cinta adhesiva de baja presion de

vapor (para poder marcar un “escaléon” y medir los espesores), con lo que el area

efectiva de depdsito es de aproximadamente 20 cm?. A continuacién se enlistan los

pasos seguidos para el proceso de construccion de dichas combinaciones.

1.

El primer paso del proceso de produccién de las capas es la seleccion y la
limpieza del sustrato, como se menciond ya, en este caso se eligié vidrio
comercial de 2 mm de espesor. El proceso de limpieza de los sustratos inicia
con el lavado de los vidrios con jabén suave, esponja y agua corriente,
posteriormente se introducen en una tina de ultrasonido por espacio de 15
minutos, para romper algunas moléculas de grasa que el jabén no puede
disolver. Después del ultrasonido, los vidrios se rocian con un poco de alcohol
isopropilico para eliminar el exceso de agua. Posteriormente, con el fin de
eliminar de la superficie del vidrio cualquier residuo de polvo, grasa, impurezas
del mismo vidrio, etc., los vidrios se sumergen en mezcla cromica por espacio de
24 horas. La mezcla cromica, es uno de los métodos mas utilizados para
asegurar la limpieza profunda de las superficies. El poder de limpieza de la
mezcla cromica, se basa en las caracteristicas altamente oxidantes que posee y
que son el resultado de la adicion de sales cromicas (Dicromato de potasio) a
una concentracién de acido sulfurico. Después de este paso, los vidrios se
sacan de la mezcla créomica y se limpian con agua destilada en exceso hasta
eliminar cualquier residuo de la mezcla, nuevamente se rocian con alcohol
isopropilico para acelerar el secado y finalmente se dejan secar al ambiente, o
bien, en algunos casos se utiliza una pistola de aire caliente. Durante este paso,
es importante evaluar las superficies de los sustratos a través del mojado de la
misma. A esto se le conoce como “water-break-test” [10]: “si una superficie
limpia se extrae de un recipiente con agua pura, una pelicula continua de agua

permanece en su superficie”.
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. Una vez que el sustrato esta seco, se coloca una cinta adhesiva de baja presion
de vapor, con la finalidad de poder medir el espesor posteriormente.

. El sustrato se coloca en el porta sustrato para posteriormente, introducirse en la
camara de proceso. Se cierra la camara y todas sus valvulas de venteo.

. Se procede al bombeo de la camara hasta llegar a la presion base del sistema
de crecimiento: 9 x 10° Torr. Es importante mencionar que el tiempo de bombeo
con y sin sustrato sélo difiere unos cuantos minutos, lo que significa que los
sustratos tienen muy poco agua adsorbida y la presion de vapor generada por el
agua es despreciable.

. Se fija la presién de trabajo en el controlador automatico y se abre la valvula
para introducir el gas de trabajo hasta una presién de trabajo promedio de 1 x
107 Torr.

. Se refrigera la fuente de sputtering tipo magnetrén con agua a 15 °C y un gasto
aproximado de 1.5 gpm.

. Se aplica la diferencia de potencial a través de una fuente de corriente alterna de
radiofrecuencia (13.56 MHz). La potencia aplicada depende del tipo de blanco
que se utilice. Es importante mencionar, que aunque la radiofrecuencia se utiliza
generalmente para blancos dieléctricos, también se aplicé para el blanco de
aluminio, pues aunque es conductor, la descarga gaseosa (plasma) es mucho
mas estable. Para un arreglo con radiofrecuencia, es necesario el uso conjunto
con un autoentonador, es decir, un circuito RLC que ajusta automaticamente la
impedancia Z del sistema y hace que se mantenga constante a 50 Q [18],
independientemente de la presion del gas de trabajo (resistencia del gas). Es
importante sefialar que la velocidad de erosion en radiofrecuencia depende del
potencial de polarizacién negativa (DC Bias) que presenta el catodo con
respecto al plasma, mientras mas negativo sea, mas se aceleran los iones
positivos y mayor es la tasa de depdésito.

. Se provoca la ionizacion del Argén (Ar’) y se genera la descarga gaseosa
autosostenida. Por supuesto, lo anterior sucede soélo cuando se han encontrado
los parametros de crecimiento 6ptimos que provocan este autosostenimiento de

la descarga.
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9. El plasma confinado en la region cercana al blanco inicia la erosion del mismo y
en este inicio, se toma un tiempo de aproximadamente 2 minutos para que el
blanco se “limpie”, es decir, para que se elimine la oxidacion y contaminacion
superficial del mismo, puesto que estuvo expuesto a la atmodsfera. Las
impurezas del blanco se depositan en la parte trasera del porta sustratos y una
vez que termina el proceso de “limpieza” del blanco, el porta sustratos se gira
para que se inicie el depdsito.

10.Una vez que se gira el porta sustratos, se toma el tiempo de crecimiento, el cual
depende del blanco y de la aplicacion especifica de la pelicula delgada. En este
caso, los tiempos variaron de 2 a 4 minutos para el Aluminio y de 10 a 30
minutos para el dioxido de silicio, esto ultimo debido a que la eficiencia de
sputtering del SiO, es casi la mitad de la eficiencia para el aluminio.

11.Una vez que se ha crecido la pelicula delgada, se apaga la fuente de poder para
dejar de aplicar potencia al sistema y se cierra la entrada de gas de trabajo con
lo que se termina la descarga gaseosa.

12.Las peliculas generadas se dejan un tiempo dentro de la camara de proceso
para evitar contaminacion por la diferencia de temperatura entre el sustrato y el
ambiente; o bien, para evitar que la pelicula se estrese debido a un choque
térmico entre la temperatura de la pelicula y la temperatura del ambiente.

13.El siguiente paso depende del tipo de estructura que quiera construir, por
ejemplo, si se trata de capas simples, el proceso termina con el cierre de la
valvula de alto vacio y el consiguiente venteo de la camara con nitrdgeno seco,
para posteriormente analizar cada muestra con las técnicas caracterizantes
mencionadas. Sin embargo, si se trata de capas dobles o compuestas,
entonces, se repiten los pasos del 5 al 12, es decir, se inician los demas
depdsitos sin ventear la camara, lo que reduce la oxidacion de las capas, asi

como la interfaz existente entre cada una de ellas.
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Fotografia 4.3 Vista interior de la camara de crecimiento durante el proceso de depdsito.

Fotografia 4.4 Acercamiento a la descarga gaseosa durante el proceso de depdésito.

En la Fotografias 4.3 y 4.4, se muestra la descarga gaseosa de Argon (Ar’) en el
interior de la camara de crecimiento, durante el proceso de depdsito. En el medio de la
camara se observa el porta sustrato giratorio y en el extremo izquierdo la otra fuente de

sputtering tipo magnetron.

La distancia entre el blanco y el sustrato seleccionada para ambos materiales se eligio

debido a que una distancia mayor se traduce en un tiempo de depdsito mayor y por el
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contrario, una separaciéon menor genera un sobrecalentamiento del sustrato que puede
producir una reevaporacion del material depositado y/o agrietamientos debido a

fendbmenos térmicos superficiales.
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CAPITULO V: RESULTADOS

En este capitulo se presentan los parametros de crecimiento de cada una de las
estructuras construidas, todos espejos de primera superficie, asi como los resultados
de la caracterizacion de las muestras representativas. La caracterizacion de las
muestras se realizo con distintos equipos, algunos de ellos disponibles en el Instituto de
Fisica, el Instituto de Ingenieria y la Facultad de Ciencias, de la Universidad Nacional

Auténoma de México.

5.1 Estructuras construidas y sus parametros 6ptimos de depésito.

En este apartado se presentan los parametros de crecimiento de las muestras mas
representativas. Las muestras se eligieron de acuerdo a los resultados obtenidos de su
reflectancia, las que presentaron reflectancias mas altas fueron consideradas, puesto
que la principal caracteristica que se busca en los espejos de primera superficie tanto
sencillos, como dobles. Las muestras se eligieron antes de medirles la reflectancia, a
partir de sus tiempos de depdsito, pues a partir de éste se puede estimar el espesor de
las mismas, considerando que en teoria, entre mas grueso sea mayor sera la

reflectancia.

En la Tabla 5.1 se presentan dichos parametros de crecimiento para las 7 muestras
representativas. En las muestras compuestas, su nombre que va de izquierda a
derecha y representa el orden de depdsito de los materiales, es decir, las capas que se
depositaron primero son las de la izquierda. Cada combinacién se especifica con un
color de letra diferente y los materiales se enlistan hacia abajo, segun su orden de
depdsito. Es importante recordar que todas las muestras se construyeron sobre

sustratos de vidrio comercial de 2 mm de espesor y area de 4 pulgadas cuadradas.
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Presion Gas de Presion de Potencia DC Tiempo de
Tipo de Muestra Base Trabajo Trabajo Suministrada BIAS Depdsito
[x 10° Torr] | [mV] [x 10° Torr] [W] V] [minutos]
Sencillas
Al 9.2 0.632 1.1 214 -257 3
SiO2 8.9 0.637 1.3 56 -190 30
Compuestas
SiO,-Al
SiOz 9.0 0.636 1.2 56 -195 30
Al 8.5 0.638 1.0 214 -255 3
SiO,-Al- SiO,
SiO; 9.1 0.637 1.3 57 -197 30
Al 8.9 0.636 1.0 214 -256 3
SiO2 8.8 0.637 1.2 57 -205 30
Al 8.9 0.638 1.0 214 -272 4
SiOz 8.9 0.640 1.4 65 -270 15
Al-SiO,-Al-SiO,
Al 8.9 0.639 1.1 214 -274 2
SiOz 8.6 0.639 1.4 65 -261 10
Al 8.6 0.637 1.4 214 -272 4
SiO; 8.5 0.639 1.5 65 -273 15
SiO,-Al- SiO2-Al-SiO;
SiO2 8.9 0.639 1.3 65 -262 10
Al 8.7 0.639 1.0 214 -272 2
SiO; 8.9 0.638 1.0 65 -272 10
Al 8.9 0.638 1.0 214 -271 4
SiOz 8.7 0.638 1.4 65 -274 15

Tabla 5.1 Resultados de los parametros de crecimiento para las muestras representativas.
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5.2 Evaluacion de muestras representativas
Las muestras representativas enlistadas en el apartado anterior se caracterizaron con

diversas técnicas de analisis:

1. EDS (Energy Dispersive X-rays Spectroscopy). La técnica consiste en recolectar
los rayos X generados por una muestra cuando se bombardea con un haz de
electrones, la radiacién colectada permite realizar diversos analisis e imagenes de
distribucion de los elementos en superficies pulidas [4,20]. En la técnica EDS los
electrones emitidos por la muestra se analizan en funcién de su energia la cual es
caracteristica de cada elemento. Los picos estan formados por Rayos-X provenientes
de los diferentes niveles atomicos de los elementos que conforman al vidrio, la
ubicacion de los picos de acuerdo a su energia permite la identificacion del elemento

que les dio origen.

Ademas del espectro, la técnica especifica el porcentaje de peso del elemento y su
porcentaje atdbmico. Para el caso de muestras con pelicula delgada, el proceso es el
mismo Y la diferencia se refleja en el espectro; por ejemplo, en el caso de una muestra
que contenga Aluminio, el espectro arrojaria un mayor conteo de atomos de aluminio y
claro esta, registra los demas elementos que son componentes del sustrato. Sin
embargo, en ocasiones no se puede asegurar la presencia de ciertos elementos a partir
de los espectros, puesto que el haz tiene cierta profundidad de penetracién y en
ocasiones, para el caso de peliculas multicapa, no alcanza a registrar las capas mas
profundas. Por lo anterior, se decidié descartar esta técnica de analisis, puesto que se
tuvo como opcion la técnica denominada RBS (Rutherford Backscattering
Spectrometry), la cual es capaz de determinar, ademas de la composicién quimica
estequiométrica, los espesores de las distintas capas sobre el sustrato e incluso,
analizando los “frentes” del espectro, se puede hacer una evaluacion de la adherencia

de las capas a partir de la interdifusion que tenga una con respecto a otra.

2. RBS (Rutherford Backscattering Spectrometry). Esta técnica de analisis se basa
en colisiones entre los nucleos atomicos, la informacién arrojada por esta técnica

involucra mediciones de la cantidad y energia de los iones de un haz (*He*) que son
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retrodispersados después de colisionar con los atomos cercanos a la superficie de la
muestra [4,20]. Con toda esta informacion es posible determinar la composicion de la

muestra y el espesor de las distintas capas que la conforman.

Se analizaron las 7 muestras representativas enlistadas al inicio de este capitulo y para
cada una de ellas se obtuvo un espectro RBS que posteriormente se simuld, con lo que
se determinaron los espesores de las distintas capas, asi como su composicion
estequiométrica. Sin embargo, por razones practicas no se incluyen todos los espectros
obtenidos sino solo el de las dos mejores muestras, es decir, las de mejor reflectancia
y, el del vidrio solo sin depdsito, para tomarlo como sistema de referencia para las
demas muestras. Se presentan ademas los resultados de la estimacion de espesores
de cada capa y su composicion estequiométrica. Las condiciones de analisis fueron:

Haz de *He* con 2 MeV de energia de bombardeo y un diametro de 2 mm.

Es importante recordar que el tipo de vidrio utilizado como sustrato es vidrio flotado
comercial, el vidrio flotado comercial después de pasar por varias etapas de
refinamiento, se vacia a una linea continua de estafio fundido y por diferencia de
densidades queda sobre la superficie del mismo, dando como resultado que ambas
caras del vidrio sean esencialmente planas. Por el contrario, en el vidrio convencional
(no flotado) se pueden presentar algunas irregularidades, es por esto, que para este

tipo de aplicaciones se elige como sustrato al vidrio flotado comercial.

Sin embargo, en los espectros RBS se encontrd la presencia de distintos materiales,
como el Estafio (Sn), hacia el final de la curva (Figuras 5.2, 5.3 y 5.4), los cuales se
cree provienen del proceso de flotamiento del vidrio comercial utilizado. Dichos
materiales hacen mas dificil el ajuste de la curva simulada y como su presencia en
todos los espectros se encuentra en la misma region (hacia el final de la curva), que es
aquélla en donde no se registran las capas del espejo, pues no afectan a la simulacién
directa de las capas y por consiguiente, se decidié simular los espectros a partir del
establecimiento de una “base” continua que incluye a los elementos que resultan del

proceso de flotamiento del vidrio (Fe y Sn, principalmente).
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Figura 5.2 Espectro de energia de particulas ‘He* retrodispersadas por el vidrio. La linea negra
(linea irregular) corresponde al espectro experimental y la linea roja (linea continua
regular) a la curva de ajuste simulada.

A partir de la linea de ajuste de cada espectro se puede determinar la composicion de
cada capa, asi como los espesores de cada una de ellas. En este caso, la composicidn

para el sustrato, despreciando al Estafo, resulta:

Composicion: Vidrio Flotado Comercial

Si 2.90
O 7.00
K 0.40
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Fe 0.1
Na 1.20

Normalizando: Si105 4K .14F€004Nag 4

La composicion anterior concuerda con la composicién tedrica del vidrio comercial
flotado, a excepcion del Estafo (Sn), el cual aunque aparece en todos los espectros se
desprecio dentro de los mismos con la justificacién de que no interfiere para nada con
los intervalos de energia en que se encuentran los principales compuestos de las
peliculas delgadas depositadas. Es importante mencionar que aunque no todas las
muestras se fabricaron sobre la cara flotada del vidrio, el estafo si aparecié en todos
los espectros RBS, por supuesto, su presencia es mayor en las muestras crecidas

sobre la cara flotada.

En la figura 5.3, se observa el espectro correspondiente a la muestra Vidrio-Al-SiO, #

2, la composicidn y espesores resultantes para las capas es:

Material Espesor Composicion T.C.

SiO, 1050 A Si 1.0, 0 2.0 (SiOy) 70 A/minuto
Interfaz 250 A O 4.0, Al 2.0(Al1Oy)

Al 850 A Al 1.0 (Al) 212.5 A/minuto

En la composicion anterior, se observa la existencia de una capa “intermedia”, es decir,
una interfaz, entre ambos depésitos. Lo anterior sucede debido a una interdifusion de la
capa de aluminio con el recubrimiento protector (SiO;), que origina cierta movilidad
entre los materiales de ambas capas, por eso la capa intermedia corresponde a un
oxido de Aluminio (Al1O2). A partir de esta interdifusion es posible evaluar
cualitativamente la adherencia de las capas, puesto que, en general, la existencia de
una interdifusion de una capa con respecto a otra asegura una buena adherencia de
las peliculas delgadas, puesto que se traduce como una especie de “anclaje” de una
capa con respecto a otra. Sin embargo, la comprobacién de dicha afirmacion requiere

de evaluaciones precisas y de la aplicaciéon de tratamientos térmicos a las muestras,
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que aseguran un aumento en la interdifusién de las capas y por consiguiente, una
optimizacion en la adherencia de las mismas. La T.C. (tasa de crecimiento), se
determina a partir de una simple division del espesor por el tiempo de depdsito, es

decir, el espesor por unidad de tiempo.
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Figura 5.3 Espectro de energia de particulas ‘He* retrodispersadas por la muestra Vidrio-Al-
SiO, # 2. La linea negra (linea irregular) corresponde al espectro experimental y la linea
roja (linea continua regular) a la curva de ajuste simulada.
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Figura 5.4 Espectro de energia de particulas ‘He* retrodispersadas por la muestra Vidrio-Al-
SiO,-Al- SiO, # 1. La linea negra (linea irregular) corresponde al espectro experimental
y la linea roja (linea continua regular) a la curva de ajuste simulada.

Por otra parte, en la Figura 5.4 se muestra el espectro correspondiente a la segunda
muestra elegida: Vidrio-Al-SiO,-Al-SiO, # 1, donde la composicion y espesores de las

capas obtenidas son:

Material Espesor Composicion T. C.

SiO; 2) 950 A Si 1.0, 0 2.0 (SiOy) 63.33 A/minuto
Interfaz 1 200 A O 4.0, Al 2.0 (Al10,)

Al 2) 600 A Al 1.0 (Al) 150 A/minuto
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Interfaz 2 100 A O 4.0, Al 2.0 (Al1Oy)

Sio; 1) 550 A Si 1.0,01.5(Si01s) 55 A/minuto
Interfaz 3 80 A O 4.0, Al 2.0 (Al;0,)
Al 1) 550 A Al 1.0 (Al) 275 A/minuto

La técnica RBS, analiza las capas desde las mas superficiales hasta las mas
profundas, es por eso el orden de las capas en la lista anterior. En esta muestra se
encontraron 3 interfases debido a la existencia de las 4 peliculas delgadas que se
depositaron sobre el sustrato; ademas, como se menciond ya, la existencia de dichas
interfases asegura la interdifusion de una capa con respecto a otra y en consecuencia,
puede adelantarse que la adherencia de las muestras resulta aceptable. Cabe

mencionar que esta técnica de analisis es muy precisa, ademas de funcional debido a
la cantidad de informacion que proporciona. En las capas de aluminio, la resolucion es
de 10 A; es decir, que si en la curva de ajuste existe un error de 10 A, el software del
equipo lo registra y consecuentemente, obliga a corregirlo. Para el caso del dioxido de
silicio, la resolucién es de 50 A, bastante menos precisa con respecto a las

dimensiones de espesor encontradas.

Cabe mencionar que en los espectros RBS, los elementos de cada capa se registran
de acuerdo a la profundidad de la misma en diferentes posiciones del espectro; pues
cuanto mas profundo se encuentre un elemento, mayor sera la pérdida de energia a la
entrada y a la salida del haz, con lo que la contribucion de cada elemento puede

aparecer por separado.

Los analisis por RBS se realizaron en el Acelerador Peletron del Departamento de
Fisica Experimental del Instituto de Fisica de la Universidad Nacional Autbnoma de

México.

3. Reflectancia Solar Total. La reflectancia de las muestras se realizé con un
Reflectometro de Espectro Solar modelo SSR-ER, marca Devices and Services Co.,
localizado en la Planta Solar del Instituto de Ingenieria de la UNAM. Este aparato esta

disefiado para medir la reflectancia solar total para un angulo de incidencia de 20° con
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respecto a la normal. La muestra se ilumina difusamente y la energia reflejada se mide
al angulo de incidencia especificado. Debido a la reciprocidad de las ecuaciones
matematicas entre las propiedades de radiacion, lo anterior es equivalente a medir la
reflectancia para un haz que incide directamente al angulo de medicion. Ademas, este

reflectdbmetro aproxima la reflectancia hemisférica total.

La fuente de iluminacién es una lampara de haldégeno-tungsteno. El espectro de
medicion solar se realiza con el monitoreo de la energia reflejada, a través de 4
detectores que cubren diferentes intervalos de longitud de onda (IR, ROJO, AZUL, UV,
es decir, aproximadamente de 0.3 ym hasta 2.5 ym). Su microprocesador se basa en
un modulo electronico que muestra la medida de la reflectancia solar total para
diferentes masas de aire (0, 1, 1.5 0 2), o bien, para cada uno de los 4 detectores

individuales [12].

Los resultados obtenidos para las 7 muestras representativas se enlistan a

continuacion:

Muestra Reflectancia

Aluminio #5 0.843 =84.3%
SiO, # 2 0.070=7.0%
SiO-Al#1 0.771=77.1%
SiO,-Al-SiO, # 1 0.675 =67.5%
Al-SiO, # 2 0.821 =82.1%
Al-SiO,-Al-SiO; # 1 0.813=81.3%

SiO,-Al-SiO2-Al-SiOz # 1 0.793 = 79.3%

De los resultados anteriores, se observa que la mejor reflectancia pertenece a la
muestra Aluminio # 5, sin embargo, este tipo de muestras, es decir, los espejos de
primera superficie sencillos, no poseen proteccion de su capa reflectiva, por lo que no
se puede asegurar que a lo largo de su tiempo de vida, las propiedades Opticas de la
capa reflectiva se mantengan intactas, o en su defecto, que sean agredidas lo menos
posible por el medio ambiente (polvo, suciedad, ralladuras por limpieza del espejo,

corrosion, etc.); sobre todo que los espejos producidos tienen como aplicacion final, la
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construccién de concentradores solares para la planta geotérmica de Cerro Prieto, en

donde el medio ambiente es todavia mas agresivo, principalmente salino.

De todo lo anterior resulta evidente la necesidad de depositar una pelicula delgada
transparente, de manera que pueda proteger a la capa reflectiva de las agresiones del
medio ambiente y que al mismo tiempo no interfiera con las propiedades Opticas de la
misma, particularmente, con la reflectancia. De este modo, podemos destacar de la
lista de reflectancias obtenidas, las muestras Al- SiO, # 2 y Al- SiO,- Al- SiO; # 1.

La primera, es un espejo de primera superficie sencillo pero con recubrimiento protector
(SiOy) y su reflectancia es muy buena en comparacion con la muestra de Aluminio # 5,
puesto que la presencia del SiO, solo disminuye la reflectancia en un 2.2 % y asegura
la proteccion de la capa reflectiva. Por otra parte, la muestra Al- SiO,- Al- SiO, # 1 es
un espejo de primera superficie doble, que inicialmente se supuso como la mejor
estructura para los espejos buscados. La reflectancia de esta muestra con respecto a
la de Aluminio # 5, decrece tan sélo en un 3% y con respecto a la muestra anterior, en
un 0.8%; de manera que puede afirmarse que la presencia de las capas protectoras en
los espejos de primera superficie no afectan significativamente la reflectancia de los
mismos. Haciendo un analisis estricto de estas tres estructuras, es obvio, que por mejor
reflectancia, la mejor estructura es la de la muestra Al- SiO, # 2, sin embargo, si
consideramos que las capas depositadas en el espejo doble (Al- SiO,- Al- SiO, # 1)
estan mejor interdifundidas una con otra, podemos entonces decir que este tipo de
espejo, ademas de tener una reflectancia considerablemente buena, tiene una mayor
resistencia al medio ambiente (debido a sus dobles capas) y una mejor adherencia
(estimada a partir de la interdifusion de las capas), o que se traduce en un tiempo de

vida optima mucho mas largo.

La ultima estructura de la lista, SiO, -Al- SiO,- Al- SiO;, # 1, puede considerarse de
igual manera para la aplicacion, pues aunque su reflectancia es ligeramente menor que
las dos anteriores, la existencia de una capa de SiO, como base del depdsito (ademas
del sustrato, claro), aseguraria una interdifusion entre ésta y la primera capa de

aluminio, con lo que puede pensarse que su adherencia mejoraria con respecto a las
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anteriores. Sin embargo, se ha dicho ya que una evaluacién especifica de la
adherencia, que comprobaria la hipétesis anterior, requiere de otro tipo de tratamientos

para las muestras, lo cual rebasa lo previsto para este trabajo de tesis.

La evaluacién de los valores de reflectancia obtenidos se comparan con valores de
referencia para el aluminio (Apéndice 1, Figuras 1 y 2), donde se encuentran valores de
hasta el 95% para el intervalo A >1000 nm para capas sencillas de Aluminio y del 87%
(de 400 a 600 nm) para Aluminio protegido con Si,O3 [21], que aunque es otro tipo de

oxido de Silicio, es también una capa protectora transparente.

4. Adherencia. De la interpretacion en los espectros RBS, de la interdifusion de las
distintas capas depositadas sobre el sustrato, se puede adelantar que la adherencia de
las muestras es 6ptima; sin embargo, para probar por completo dicha aseveracién, se
tienen que aplicar tratamientos térmicos y otros analisis a las muestras. Por lo anterior,
es necesario buscar otro método para evaluar la adherencia de las muestras; el método
que se uso para tal fin, fue simplemente pegar de manera firme, una cinta adhesiva de
baja presion de vapor (marca Scotch) sobre la superficie del espejo, por supuesto, del
lado donde se encuentran las peliculas delgadas, y se tira de ella rapidamente. Si el
material se desprende con mucha facilidad, significa que la adherencia de las capas es
pésima; pero por el contrario, si después de tirar de la cinta adhesiva el material
depositado permanece intacto, la adherencia es muy buena. Obviamente, al realizar
esta prueba a los espejos construidos, se observo que después de arrancar la cinta

adhesiva, la pelicula delgada no se agredio en absoluto.

5. AFM (Atomic Force Microscopy). El Microscopio de fuerza atémica (AFM, por sus
siglas en inglés) es un instrumento mecano-6ptico capaz de detectar fuerzas del orden
de los pico Newton. Al rastrear una muestra, es capaz de registrar continuamente su
topografia mediante una sonda o punta afilada de forma piramidal o cénica. La sonda
va acoplada a un liston o palanca microscépica muy flexible de s6lo unos 200 um de
longitud. La fuerza atémica se puede detectar cuando la punta esta muy proxima a la
superficie de la muestra. La flexién del liston se registra mediante un haz laser que se

refleja en su parte posterior de la palanca para alcanzar un fotodetector. Un sistema
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auxiliar piezoeléctrico es el encargado de desplazar la muestra tridimensionalmente, de
manera que la punta rastree ordenadamente la superficie. Todos los movimientos son
controlados por una computadora. La resolucion vertical del instrumento es de menos
de 1 nm, y permite distinguir detalles tridimensionales en la superficie de la muestra

con una amplificacion de varios millones de veces.

AFM, determina espesores de las peliculas delgadas, ademas de que proporciona la
morfologia de la superficie de las mismas. Con ésta técnica se pretende hacer un
comparativo de los espesores obtenidos por RBS, sin embargo, AFM posee una
desventaja con respecto a RBS y se debe principalmente a que el microscopio de
Fuerza Atdbmica no puede registrar espesores individuales de peliculas multicapa, es
decir, para poder registrar un espesor, necesitaria un “escalén” que diferenciara a cada
capa lo cual, aunque no es imposible, resulta muy impractico, sobre todo porque para
marcar esos “escalones” se debe colocar una cinta adhesiva antes de cada depdsito y

en consecuencia, se tendria que romper el vacio en la camara de crecimiento.

En la Imagen 5.1, se observa la vista frontal de la muestra Vidrio-Al-SiO, # 2, ademas
del espectro AFM a partir del cual se determina el espesor de la pelicula delgada, que
se muestra en la parte baja de esta misma figura. Comparando el espesor obtenido
por RBS (Espesor= 2150 A, para toda la combinacién) con el espesor de esta muestra
por AFM (Espesor= 1420 A), observamos que efectivamente, AFM estima un solo
espesor para todo el conjunto de capas, lo que resulta bastante impractico para el
proposito de ésta tesis; ademas, de que se presentan diferencias entre los espesores
totales; por esta razén, se ha descartado esta técnica para la medicion de espesores
de los depodsitos. Sin embargo, AFM proporciona imagenes que permiten apreciar la
topografia de las muestras lo que resulta muy practico si en un futuro se deseara
realizar un analisis extenso de la misma. En la Imagen 5.2 se presentan dos tomas de
topografia de la muestra. En la del lado izquierdo se tiene la escala de la zona
analizada (2.9 micras) con lo que se tiene una mejor vista de las particulas
depositadas. En la del lado derecho, se aprecia el “escalon” a partir del cual se

determina el espesor del depdsito. Es importante mencionar que estas imagenes se
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presentan con la unica intencion de hacer una comparacion entre ambas técnicas y con

fines meramente cualitativos.
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Imagen 5.1 Vista frontal y estimacion del espesor de la muestra Vidrio-Al-SiO, # 2
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Imagen 5.2 Topografias de la muestra Vidrio-Al-SiO, # 2
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CAPITULO VI: CONCLUSIONES

En este capitulo final se presentan las conclusiones que cumplen con las metas
propuestas al inicio de este trabajo y de igual manera, se comentan algunos de los
contratiempos existentes en la construccion de los espejos de primera superficie,

proponiendo distintos métodos para la solucién de los mismos.

De acuerdo a los objetivos del trabajo, se construyeron espejos de primera superficie,
variando los pardmetros de crecimiento tanto de la capa reflectiva (Al 99.99%) como de
la capa protectora (SiO, 99.99%). Esta variacibn en los pardmetros aunada a la
variacion del nimero de capas para cada espejo dio lugar a por lo menos 7 estructuras
diferentes, de las cuales se seleccionaron las de mejor calidad, es decir, las de mejor
reflectancia, que es la caracteristica principal que se buscaba en los espejos; ademas

de una adherencia 6ptima para todas las estructuras.

Es importante mencionar que una parte clave en el proceso de fabricacion de los
espejos dobles fue el desarrollo de la metodologia especial necesaria para la
construcciéon de los mismos, sin la cual es imposible su fabricacién. Esta nueva
metodologia tiene como finalidad, el acondicionamiento de la camara de crecimiento
existente en el Laboratorio de Alto Vacio del Instituto de Fisica de la UNAM. Entre las

modificaciones que se hicieron este sistema podemos resaltar:

» Construcciébn y ensamble de una nueva fuente de Sputtering (magnetron),
puesto que solo existia una y para los fines del trabajo era necesarios por lo
menos dos. Todas las piezas del magnetron se construyeron en el Taller
Mecanico del Instituto de Fisica. Posteriormente, se procedié al ensamble de las
piezas y después de ciertas complicaciones propias del acoplamiento, se
estructurd el magnetron. El paso siguiente fue probar el sistema de enfriamiento
del mismo, pues se debe asegurar que éste no tenga fugas que en un futuro
asegurarian una mayor corrosion en los imanes, ademas claro del

sobrecalentamiento de los mismos.
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= Adecuacion de la camara de crecimiento. El nuevo magnetrén se acondicion6 a
la camara a través de dos bridas con una perforaciéon en el centro, a través del
cual se montaron los dos magnetrones, para finalmente adecuar y construir un
porta-sustratos que a su vez fuera capaz de recoger las impurezas propias de
las primeras erosiones de los blancos. Con esta configuracion, se busco
optimizar las propiedades Opticas de la capa reflectiva, asi como la adherencia
de las peliculas delgadas que conforman al espejo doble de primera superficie,

asegurando con esto un tiempo de vida Optima largo.

La calidad de los espejos de primera superficie depende de los parametros de
sputtering, del material del blanco y de la calidad del sustrato. Es decir, para que la
capacidad reflectiva de la pelicula sea maxima, todos los parametros, condiciones y
materiales involucrados deberan optimizarse; asi, los sustratos deben estar limpios y
libres de grasas, puesto que de la calidad de la superficie depende la adherencia y la
calidad de la pelicula reflectiva. Por otro lado, se necesita una presion base
considerablemente baja en la camara de proceso antes de iniciar el crecimiento de la
pelicula delgada, pues los gases residuales no sélo son fuentes de impurezas para la
pelicula sino también afectan su velocidad de crecimiento de la pelicula, esto es porque
a menor presion, el camino libre medio de los &tomos eyectados aumenta y entonces
la probabilidad de depdsito en la superficie del sustrato también aumenta

considerablemente.

Todo lo anterior se enfatiza debido a que sin todo este arduo trabajo, los espejos no se
hubieran podido construir. Ademas el nuevo sistema de crecimiento hace posible la
fabricacion (como nunca antes se habia hecho) de espejos de primera superficie a
partir de peliculas multicapa (de dos materiales diferentes), por supuesto, sin romper el
Alto Vacio que se alcanza durante el proceso. Por ejemplo, un trabajo a futuro seria la
fabricacion de espejos de primera superficie de Plata, para aplicaciones en Optica 0
energia solar, pues en la actualidad no se ha podido construir en Laboratorio un espejo
de plata de primera superficie que mantenga intactas sus propiedades reflectivas; esto

es debido a la rapida oxidacién del material. Sin embargo, con esta nueva metodologia
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se asegura que la capa metalica se protegera (con SiO;) antes de entrar en contacto

con la atmdésfera, evitando asi la oxidacion.

Por propuestas como ésta, es que se considera que el trabajo es sumamente
innovador sobre todo en la parte tecnoldgica y en el hecho de que aporta una nueva
infraestructura, con un sinnimero de aplicaciones tanto para la industria como para la

docencia.

Se encontr6 también que la combinacién de la presion del gas de trabajo (Ar) y la
potencia eléctrica aplicada al blanco debe ser tal que se obtenga un plasma efectivo, es
decir, la combinacion de estos dos parametros es suficiente para provocar la erosion
i6nica del blanco en un estado estacionario sin que el bombardeo intenso sobrecaliente
al blanco y al sustrato. Otros factores que resultaron esenciales en la preparacion de
las capas, son la distancia blanco-sustrato y el periodo de limpieza del blanco y

sustrato en una descarga gaseosa de baja energia.

El espesor de las peliculas depositadas no es uniforme, pues debido a la distribucion
de material que obedece el proceso de depdsito por sputtering con fuente tipo
magnetrén (Distribucion Coseno de Knudsen), existen zonas donde la pelicula tiene un
espesor mayor que en otras. Un trabajo a futuro es el disefio, construccion y
acoplamiento de un porta-sustrato con movimiento (a partir de un motor, por ejemplo)
que permita la misma probabilidad de depdsito en todas las zonas del sustrato,

minimizando asi la diferencia de espesores de la pelicula depositada.

En lo que respecta a la reflectancia de los espejos, los parametros de referencia
reportan valores maximos del 87% para peliculas de aluminio con capa protectora de
Si»O03, que aungue es otro tipo de 6xido de silicio, puede usarse como referencia puesto
que también es una capa protectora transparente. Comparando los valores de
reflectancia obtenidos para los espejos dobles (82%-81%), con los de referencia, puede
decirse que los valores obtenidos experimentalmente son un resultado muy
satisfactorio.
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De los espectros RBS resultados del andlisis de las muestras representativas, se
puede hacer una apreciacion de la adherencia de las capas que conforman al espejo;
ya que con el aumento de la interdifusién de cada capa con respecto a otra se asegura
una mejor adherencia entre ellas. De lo anterior se sugiere a futuro, la aplicacién de
tratamientos térmicos al sustrato, durante el depdsito o después de la fabricacion del
espejo, pues estos tratamientos aumentan considerablemente la interdifusion de las
capas. Es necesario también hacer un analisis especifico de cada una de las interfaces

existentes entre cada capa, para poder asegurar el aumento en la interdifusion.

Otro problema que sobresale en la fabricacion de los espejos concentradores dobles es
el hecho de la presencia de contaminantes en los espectros RBS, resultado del
proceso de flotamiento del vidrio. La sugerencia a este problema, es realizar el depdsito
de las distintas capas del espejo en la cara que no haya sido flotada, para eliminar asi
la presencia de dichos materiales. Para determinar la cara que no contiene estafio, se
tendria que realizar un analisis quimico a cada sustrato, antes de cualquier proceso de
crecimiento de las peliculas delgadas del espejo, o bien, simplificar la deteccion de la
cara flotada con la ayuda de una lampara de UV. Aunado a lo anterior, en un estudio
muy particular puede analizarse el grado de afectacion de la cara flotada en relacion
con la reflectancia, es decir, saber si este parametro se modifica de acuerdo a la cara

utilizada en el deposito.

Finalmente, se concluye que a partir del uso de las distintas técnicas de analisis
disponibles, se evaluaron las propiedades relevantes de los espejos dobles fabricados,
encontrandose que efectivamente los espejos son viables para la aplicacion final a la
gue estan destinados (Concentradores Solares), pues poseen una alta reflectancia
solar total, tienen una adherencia excelente y ademas, las capas reflectivas (Al) se
encuentran protegidas (SiO,), por lo que se asegura, la proteccion contra el medio
ambiente agresivo y por consiguiente, un tiempo de vida largo. Lo anterior podra

comprobarse en cuanto los espejos sean probados en campo.
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Figura 1. Gréfico del porcentaje de reflectancia para un recubrimiento de aluminio [22].
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Si,03 [22].
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