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Resumen

En el presente trabajo de tesis se desarroll6 el disefio, elaboracién y automatizacion de un
dispositivo ozonizador para el tratamiento de superficies de peliculas delgadas que se ocupa
en el laboratorio de microelectronica. Un ozonizador es un equipo capaz de generar 0zono.
El ozono debido a sus propiedades tiene una gran utilidad tanto a nivel industrial, médico o
en la microelectrénica para la desinfeccion, limpieza de areas y tratamiento de superficies.
El uso del ozono en el laboratorio de microelectronica funciona como una alternativa para
realizar tratamientos a las superficies y limpieza de materiales usados en la fabricacién de

dispositivos electrénicos.

Durante nuestro periodo de servicio social desarrollado en el “centro de investigacion y de
estudios avanzados” (Cinvestav) del IPN, dentro de la seccion de electrénica del estado
sélido (SEES) se nos compartio parte del proceso de fabricacidén de dispositivos de dxidos
amorfos donde se realizan tratamientos a las peliculas delgadas para mejorar sus
caracteristicas eléctricas. De esto surge la idea de desarrollar un equipo electrénico para
dar tratamientos alternativos o adicionales a las superficies de las capas finas y que no
afecte los demas materiales que compone a la estructura. Adicionalmente, el proceso de
limpieza de sustratos que se ocupan durante la fabricacion de dispositivos se realiza en un
tiempo prolongado, es de alto riesgo fisico y costoso. El dispositivo ozonizador puede ser

usado con doble propésito, la limpieza de sustratos, y/o tratamiento de superficies.

El tratamiento en ozono por efecto corona se puede caracterizar por ser simple, de bajo
costo y de baja temperatura. Se puede utilizar como tratamiento alternativo para reducir las
impurezas nativas después del depdsito de las peliculas de los materiales, como un camino

efectivo para ajustar las propiedades eléctricas de los dispositivos fabricados.

Durante el diseno y elaboracién del dispositivo se buscé que su desarrollo fuera de manera
competitiva con el mercado actual, por lo que se construyd con materiales de bajo costo y

resistentes a la degradacion causada por el ozono.



Abstract

In this thesis work, the design, elaboration and automation of an ozonator device for the
treatment of thin film surfaces that are used in the microelectronics laboratory will be
developed. An ozonizer is a piece of equipment capable of generating ozone. Ozone, due to
its properties, is very useful both at an industrial and medical level or in microelectronics for
disinfection, cleaning of areas and surface treatment. The use of ozone in the
microelectronics laboratory works as an alternative to carry out surface treatments and

cleaning of materials used in the manufacture of electronic devices.

During our period of social service developed in the "centro de investigacion y de estudios
avanzados" (Cinvestav) of the IPN, within the seccion de electronica del estado solido
(SEES) we shared part of the manufacturing process of amorphous oxide devices where
Treatments are performed on the thin films to improve their electrical characteristics. From
this arises the idea of developing electronic equipment to give alternative or additional
treatments to the surfaces of the thin layers and that does not affect the other materials that
make up the structure. Additionally, the cleaning process of substrates that are used during
the manufacture of devices takes a long time, is of high physical risk and is expensive. The
ozonator device can be used for dual purposes, cleaning substrates, and/or surface

treatment.

Ozone treatment by corona effect can be characterized by being simple, low cost and low
temperature. It can be used as an alternative treatment to reduce native impurities after
deposition of material films, as an effective way to adjust the electrical properties of

fabricated devices.

During the design and development of the device, its development was sought to be
competitive with the current market, so it was built with low-cost materials resistant to

degradation caused by ozone.

VI
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Objetivos

En el presente trabajo de Tesis se planted como objetivo general:

Disefio, elaboracién y automatizacion de un dispositivo ozonizador por efecto corona para
el tratamiento de superficies de capas finas y para los sustratos ocupados en el laboratorio

de microelectronica.

Para cubrir el objetivo anterior nos hemos planteado las siguientes actividades a cumplir en

el orden siguiente:
Revision bibliografica del ozono, propiedades, métodos de generacion, y aplicaciones.

Revision bibliografica de aplicaciones con ozono dentro del laboratorio de

microelectronica.

Revisién bibliografica de los dispositivos ozonizadores, caracteristicas y diferentes

presentaciones en el mercado.
Revision bibliografica de sensores detectores de ozono y sus caracteristicas.

Revision bibliografica de los componentes eléctricos y electronicos que comprenden

al dispositivo ozonizador.

Diseno y elaboracidén de un dispositivo ozonizador mediante el uso de componentes

eléctricos y electronicos para su uso en laboratorio.

Obtencién de ozono generado por medio del ozonizador por efecto corona y medicion

de la concentracion de ozono mediante el uso del sensor MQ-131.

Estudio y analisis del ozonizador como equipo para tratamiento de superficies de

oxidos amorfos ocupados para la fabricacion de dispositivos microelectrénicos.

Estudio y analisis del ozonizador como equipo para la limpieza de superficies.



Simbologia

O:2: dioxigeno

Os: 0zono

mol: Cantidad de masa atdmica de un elemento

g: gramo
h: hora

Hz: Hertz

km: kilbmetro

J: Joule

nm: nanometro

Cl2: dicloro

NO2: diéxido de nitrégeno
WO3: trioxido de wolframio
°C: grados centigrados

L: litro

cm: centimetro

atm: atmosfera

kv: kilovolts

v: volts

A: ampere

mm: milimetros

DC: corriente directa

CC: corriente continua

CA: corriente alterna

Xl



Abreviaturas

SEES: Seccidon de Electrénica del Estado Sélido

CINVESTAV: Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del Instituto Politécnico
Nacional

pH: potencial de hidrogeno

pm: peso molecular

ppm: partes por millén

UV: ultra violeta

HIZO: el 6xido de hafnio-indio-zinc
HfO2: 6xido de hafnio

PVDF: fluoruro de polivinilideno

EPDM: caucho de etileno propileno dieno
PVC: policloruro de vinilo

ppb: partes por billén

ITO: oxido de indio y estafio

FTO: 6xido de estafo dopado con fluor
1ZO: 6xido de zinc indio

AZO: 6xido de zinc dopado con aluminio
AFM: microscopio de fuerza atémica
PEL: limite de exposicion permisible

ISO: estandar internacionalmente aceptado que indica como poner un sistema de gestion
medioambiental efectivo en su sitio

UNE: conjunto de normas, normas experimentales de la asociacion espanola de
normalizacion

TTL: logica transistor a transistor

TFTs: transistor o transistores de peliculas finas

FET: transistor de efecto campo

AVR: familia de microcontroladores del fabricante Atmel

TRC: transformadores de nucleo cerrado

Xl


https://es.wikipedia.org/wiki/Microcontrolador
https://es.wikipedia.org/wiki/Atmel

LCD: monitor de cristal liquido

STO: titanato de estroncio

LAO: aluminato de lantano

CMOS: semiconductor complementario de 6xido metalico
RF: radio frecuencia

RT: temperatura ambiente

AOS: semiconductores de 6xido amorfo

RTC: reloj en tiempo real

RH: humedad relativa

RLFLY: relevador flyback

RLEXT: relevador extractor

XMl


https://en.wikipedia.org/wiki/Strontium_titanate
https://en.wikipedia.org/wiki/Lanthanum_aluminate

CAPITULO I - Ozono

El ozono (O3) es una molécula la cual se encuentra formada por tres atomos de oxigeno
con carga eléctrica negativa. La palabra ozono deriva del vocablo griego ozein, que significa
oler. Se encuentra presente en altas concentraciones en toda la atmosfera de la tierra. Se
forma naturalmente a partir del dioxigeno! (O2) de forma natural por la accion de la luz
ultravioleta o durante tormentas eléctricas. El olor especial de “frescor” es caracteristico del

ozono en donde se encuentre presente [1].

Descubierto por Christian Friedrich Schonbein, (figura 1.1) en 1839 realizando experimentos
con chispas eléctricas sobre el agua cuando not6 el olor acre y lo reconocié como el olor

gue a menudo sigue a un rayo.

Las palabras con super
indice pueden ser
consultadas en el glosario
de la seccién de anexos

Los numeros entre
corchetes sefalizan las
referencias que pueden
consultarse en la seccion
de anexos

Figura 1.1 Christian Friedrich Schénbein [2] (1799-1868)

El estado natural del ozono es el gaseoso, segun la evidencia experimental de la

espectroscopia de microondas?.

La longitud de enlace O - O es 127.2 pm (1.272 A) y su angulo de enlace O - O - O es

116.78 ° tal como se presenta en la figura 1.2

+ +

LX] .o

O - O

07N o N

Figura 1.2 Resonancia de las estructuras de Lewis de la molécula de ozono



1.1 Propiedades del ozono

En condicion estandar, el ozono es un gas azul palido que se condensa a temperaturas
criogénicas progresivas en un liquido azul oscuro y finalmente un sélido negro violeta. La
inestabilidad del ozono es comun, que tanto el gas concentrado como el ozono liquido,
pueden descomponerse explosivamente a temperaturas elevadas o al calentamiento rapido
hasta el punto de ebullicion. El ozono se utiliza comercialmente solo en bajas

concentraciones. En la tabla 1.1 se presentan las propiedades fisicas del ozono.

Peso molecular (PM) 47.998 g/mol
Temperatura de condensacion -112°C
Temperatura de fusion -197.2°C
Densidad 2,144 g/l
Densidad (liquido a —182 ° C) 1.572 gr/cm 3
Peso del litro de gas (a 0° C y 1 atm) 1,144 gr

Tabla 1.1 Propiedades fisicas del ozono

El ozono es un potente oxidante (mucho mas que el dioxigeno') y tiene muchas aplicaciones
industriales y de consumo relacionadas con la oxidacion. Convenientemente con una mayor
concentracién en la estratosfera (de dos a ocho ppm) es beneficiosa, evitando que la luz UV

danina llegue a la superficie de la Tierra [3].

Observando que el ozono es un fuerte oxidante. Es capaz de oxidar casi todos los metales
ya que reacciona efectivamente con varios elementos de la tabla periddica y presenta una

gran reaccion con compuestos organicos e inorganicos.

La tabla 1.2 presenta el nivel de oxidacion del ozono en comparacion de otros elementos,

mostrando el valor del potencial de reduccion? (redox) con otros compuestos.

Especie E°(V,25°C
Flaor (F) 3,03
Radical Hidroxilo (HOP) 2,80
Oxigeno atéomico (O) 2,42
Ozono (03) 2,07
Peroxido de Hidrogeno (H202) 1,78
Permanganato (MnO4) 1,68
Diéxido de Cloro (CIO2) 1,57
Cloro (CI) 1,36

Tabla 1.2 Potencial de reduccién de algunos compuestos oxidantes



1.1.1 Inconvenientes del ozono

El ozono es un irritante respiratorio, su influencia sobre la salud se basa en su toxicidad. El
alto potencial oxidante hace que el ozono dafie los tejidos mucosos y respiratorios en los
seres vivos y un deterioro en el tejido de las plantas, por encima de concentraciones de 0.1
ppm. Debido a su pequefa capacidad de disolucién, el ozono penetra en las vias

respiratorias e irrita las mucosas y los tejidos pulmonares.

Altas concentraciones de ozono, largas exposiciones temporales y actividad fisica constante
durante la exposicion causan graves efectos en la salud como disminucion en la funcion
pulmonar, agravamiento asmatico, falta de aliento, dolor de pecho en respiraciones
profundas, respiracion silbante y tos. Como consecuencia de esto puede dar lugar a
admisiones de hospitales, visitas a emergencias debido a problemas respiratorios. La
exposicion repetida a ozono puede hacer que la gente sea mas susceptible a infecciones
respiratorias, inflamaciones pulmonares y pueden agravar enfermedades respiratorias pre-

existentes como asma, bronquitis y fibrosis pulmonar [4].

1.2 Ozono en la naturaleza

El ozono se encuentra presente de manera natural en la estratosfera, formando una capa
en muy altas concentraciones, con un maximo de espesor de 25 km. El ozono filtra los rayos
ultravioletas daninos para el ser humano, evitando que alcancen la superficie terrestre. La
capa esta formada por la accion de la radiacion solar sobre el oxigeno atmosférico, lo que
provoca que las moléculas de oxigeno se rompan y se recombinen posteriormente en forma
de moléculas de ozono [5]. En la figura 1.3 se puede observar las capas externas de la
Tierra, la zona marcada con una linea roja muestra el area en donde el ozono se encuentra

de manera natural.



Exosfera

lonosfera

Estratosfera

CIBENCIA

Figura 1.3 El ozono en la estratosfera

Por el contrario, el ozono que esta presente en las proximidades del suelo tiene su origen
principalmente debido a las reacciones quimicas producidas en la troposfera a partir de
contaminantes como son sustancias emitidas por el trafico, la industria y la vegetacion. Se
puede referir al ozono como un contaminante secundario de origen fotoquimico dafino para
los seres vivos. Estos procesos fotoquimicos se producen de manera natural, a partir de las
emisiones de las plantas y otros seres vivos, por lo que siempre se encuentra presente una

cierta concentracién de ozono a niveles superficiales.

Otros mecanismos que pueden dar origen a altas concentraciones de ozono superficial
puede ser la exposicidén a fuertes campos electromagnéticos, como los producidos en las

tormentas eléctricas.

Como se menciono6 anteriormente, el ozono que protege de la radiacion solar encontrada
en la estratosfera esta a 50 km de altura, en cambio, a 10 km de la tierra se produce el
ozono dafiino localizado en la troposfera, en la figura 1.4 se muestra la representacion del

ozono en la atmosfera.

Radiacian Salar

o

Ozong necesario OZOMO ESTRATOSFERICO
Protepe |a Tierra de la
radiacian solar

Czono dafinas GFONO TROPOSFERICO S0 kildmetras

Perjudica & la salud humana
i & medio ambiente

Figura 1.4 Distribucién del ozono en la atmosfera.



1.2.1 El ciclo del ozono

Es un ciclo de formacion y destruccion del ozono en la estratosfera, de una manera
natural, producido por las radiacion solar en el espectro UV. Este ciclo, se representa en la

figura 1.5

Figura 1.5 El ciclo del ozono.

En la reaccion 1 se produce un efecto de descomposicion del oxigeno (O2) por accién de la
radiacion ultravioleta emitida por el sol de menos de 240 nm produciendo dos atomos de

oxigeno.

En la reaccion 2 los atomos libres generados por la primera reaccion se recombinan en

tripletes formando una molécula de ozono.

Finalmente, en la reaccién 3 nuevamente se produce la destruccion del ozono por accidon
de la radiacién ultra violeta, dando como resultado una molécula de oxigeno (Oz2) + un atomo

de oxigeno.
1.2.2 Métodos de obtencidén del ozono
El ozono se genera de manera natural mediante procesos fisicos o quimicos. EI humano ha

logrado desarrollar técnicas para su obtencion replicando estos fendmenos, algunos de ellos

son los siguientes.



1.2.2.1 Luz ultravioleta

Este método de generacidon se da naturalmente en la estratosfera, para entender la
generacion de ozono por medio de radiacion UV y comprender que el espectro UV se divide
en 4 intervalos de longitud de onda (A, B, C y UV de vacio), siendo el correspondiente a la
luz UV de vacio el que interesa para producir ozono. Dicha radiacion interactua con
moléculas de Oz, dividiéndolas en dos atomos de oxigeno y haciendo que estos atomos se
unan en moléculas de tres atomos de oxigeno, generando moléculas de ozono, aunque
también puede destruirlas. Debido a que los enlaces impares de la molécula son muy
inestables, ésta eventualmente regresa a su estado original como dioxigeno® (O2) [6]. Dicho

proceso se ilustra en la figura 1.6

Radiacion
ultravioleta

Atomo de oxigeno (O)

Molécula de ozono (O3)
Molécula de oxigeno (O2)

Figura 1.6 Transformacién de oxigeno a ozono mediante luz ultravioleta.

Lograr la creacién o destruccion del ozono con radiacion electromagnética UV depende de
la longitud de onda de la fuente de luz UV, por tanto la cantidad de energia transmitida. La
radiacion UV crea ozono a partir de longitudes de onda cortas de menos de 240 nm
(concretamente de 100 a 240 nm), destruyéndolo a partir de dicha cantidad y hasta 315 nm.
A partir de longitudes de onda de aproximadamente 315 y hasta 380 nm, no se genera
ningun tipo de interaccién con el ozono. La longitud de onda que se ha estipulado para las
lamparas generadoras de ozono es de 185 nm como cantidad optima para no aproximarse
tampoco a la franja de destrucciéon de éste, lo cual significa que, fijandola en un rango
cercano a ese valor, se podria controlar la generacion de ozono [7]. En la siguiente figura

1.7 se ilustra el rango de la luz ultravioleta en el espectro de luz.
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Figura 1.7 Rango de luz ultravioleta en el espectro de luz

1.2.2.2 Efecto corona

El efecto corona es un fenomeno eléctrico que se produce debido a la ionizacion* del
dioxigeno' en el aire, que rodea a un conductor cargado al aplicarle un voltaje elevado. En

ocasiones puede ser un efecto visible e incluso audible.

El efecto corona tiene lugar cuando la rigidez dieléctrica® del aire es superada por un voltaje
aplicado a dos terminales conductoras, generando pequefas chispas o descargas a
escasos centimetros del conductor. Al momento que las moléculas del aire se ionizan, éstas
pasan a ser conductoras de la corriente eléctrica y parte de los electrones que viajan por el

cable pasan a circular por el aire aumentando la temperatura en el gas de dioxigeno [8].

El gas ionizado por el efecto es quimicamente activo y durante su ocurrencia se producen
gases como Ozono (O3) y mondxido de nitrégeno (NO), los cuales evolucionan a didxido de

nitrégeno (NO2) y a acido nitrico en ambientes humedos.

En las lineas de transmisién, puede aparecer en los conductores, herrajes, amortiguadores,
aisladores de la estructura, y en general en cualquier punto donde se supere el gradiente
de potencial minimo como se muestra en la Figura 1.8 Se encuentra presente en voltajes

elevados (Aproximadamente por encima de los 30 kv/cm en aire).



Figura 1.8 El efecto corona en las lineas de transmision

Cuando el efecto Corona se produce espontaneamente o de manera incontrolada los gases
producidos resultan peligrosos, ya que son altamente corrosivos lo cual los hace

particularmente dafinos para las lineas de transporte de energia [9].

El efecto corona es representado en la figura 1.9, donde la generacion de ozono mediante

el efecto corona consta de dos etapas muy sencillas:

1.- Se genera una descarga eléctrica de alto voltaje y elevada frecuencia sobre dos

electrodos.

2.- Dicha descarga se aplica sobre el oxigeno existente en el aire.

 Electrodo
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Figura 1.9 Esquema del efecto corona.



1.2.2.3 Hidrolisis

La hidrdlisis es una reaccion quimica en donde una molécula de agua se rompe en unos o
mas enlaces quimicos, y los atomos libres se reorganizan para formar una molécula de

0ozono.

Esta se produce cuando, en una camara de reaccion, una corriente eléctrica es dirigida
desde un catodo (+) hacia un anodo (-), en donde el agua se comporta como un conductor
eléctrico. Con ello, se producen varios iones de gran poder de oxidacion, como son el ozono
(O3), el hidroxilo (OH-), el oxigeno monoatémico (O1) y el perdxido de hidrégeno (H202). En

la figura 1.10 se observa la generacion de ozono por hidrolisis [8].

Figura 1.10 Esquema de la generacion por hidrolisis.

1.2.2.4 Plasma frio

El oxigeno puro en estado gaseoso es sometido a un plasma generado por la descarga de
barrera dieléctrica, que es creado por descargas no térmicas que tienen lugar entre dos
electrodos metalicos al colocarse entre ellos una o mas capas aislantes de material
dieléctrico con el objetivo de evitar el arco eléctrico. El oxigeno diatomico se divide en

atomos individuales, que luego se recombinan en tripletes para formar ozono.

Las maquinas de plasma frio utilizan oxigeno puro como fuente de entrada y producen una
concentracion maxima de aproximadamente 5% de eficiencia en la produccion de ozono.
Producen cantidades mucho mayores de ozono en un espacio de tiempo dado en

comparacion con los otros métodos de produccién [10].



1.3  Aplicaciones del ozono

El ozono puede ser usado como purificador por sus propiedades desinfectantes.
Mayormente, el ozono es aplicado en las plantas de tratamiento de aguas residuales y de
agua potable para su desinfeccién. Por otro lado, el ozono se usa cada vez mas en la rama
industrial. El principal beneficio del ozono es su caracter de limpieza, porque soélo oxida
materiales, casi sin formar subproductos. Al ser el ozono un oxidante muy potente, presenta
gran variedad de reaccidon con compuestos organico e inorganicos, gracias a sus
propiedades los hace util dentro de las areas tales como la ambiental, alimenticia,

farmacéutica, textil, medica, entre otras.

Debido a que el ozono tiene un fuerte olor reconocible, es percibido a pesar de estar en

concentraciones bajas. Esto hace que trabajar con ozono sea generalmente seguro [11].
Las areas donde comunmente es utilizado son:

» Industria Alimenticia y Farmacéutica, el ozono se utiliza para:
o Esterilizacibn de equipos, preparacion de productos farmacéuticos, lubricantes
sintéticos y compuestos organicos.
e Tratamientos de efluentes® en la industria de alimentos.
e Agente desinfectante de alimentos en camaras frigorificas.

e Eliminar microorganismos en flujos de agua y aire.

» Industria Quimica, el ozono se utiliza para:
e Agente oxidante en la industria de quimica.
e Ayudar en el procesamiento de plasticos para permitir la adhesién de las tintas.
e Desintoxicar residuos de cianuro (De extraccion de oro y plata, entre otros) por
oxidacion de cianuro a cianato y finalmente en diéxido de carbono.

e Secado de barnices y tintas de impresion.

» Industria Otros, el ozono se utiliza para:
¢ Agente desinfectante de agua potable y aire.
e El ozono es un reactivo en reacciones organicas en el laboratorio.

e Deodorizacion’ de plumas, aire y gases residuales.
10



1.3.1 Ozono como desinfectante

El uso de ozono en agua es completamente seguro y su uso esta regulado mediante la

norma (NOM-180-SSA1-1998), siendo su aplicacién habitual en la potabilizacion del agua.

En la figura 1.11 se representa una imagen alusiva del ozono utilizado como un

desinfectante muy eficiente que ha sido utilizado en la lucha contra el COVID.

Figura 1.11 Imagen alusiva de desinfeccion de gérmenes utilizando el ozono.

El uso del ozono en aire, a pesar de estar clasificado como “Irritante” por inhalacion, para la
descontaminacion ambiental es seguro. Esto se debe al control de los niveles residuales de
ozono en el aire respirable, esto permite su uso como un desinfectante altamente eficaz sin
efectos indeseados en las personas. Esto evita en gran medida el riesgo de contagios por
patdogenos en el ambiente y mejorando la calidad del aire, no sélo en cuanto a niveles
microbiologicos, sino también en cuanto a olores desagradables, proporcionando un aire

sano, limpio y fresco [12].
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1.4 Conclusiones

En este capitulo se revisa la bibliografia que comprende el estudio del ozono, propiedades

principales, métodos de su obtencion, y aplicaciones donde es usado comunmente.

El ozono (O3) es una molécula compuesta por tres atomos de oxigeno (O) con carga
negativa, en su estado natural se encuentra en estado gaseoso. Esta molécula posee la
capacidad de oxidacion con casi todos los metales de la tabla periddica, lo que hace versatil

su uso Yy aplicacion.

En cuanto a la obtencion de ozono, unos de los métodos mas populares para su adquisicion,
es por medio del efecto corona. Mediante el efecto corona el ozono se produce al aplicar un
voltaje elevado a través de dos terminales conductoras, generando una descarga eléctrica
que ionizan las moléculas en el aire y como resultado, produce gases como el ozono (O3) y

monoxido de nitrégeno (NO).

El ozono se encuentra en constante uso en aplicaciones del dia a dia, como lo ha sido
para evitar en gran medida el riesgo de contagios por patdégenos en el ambiente, como nos

ha sorprendido la actual pandemia que vivimos por el Covid-19.
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CAPITULO Il — Laboratorio de microelectréonica en
aplicaciéon con ozono

El uso del ozono como tratamiento de superficies se ha vuelo un proceso versatil, el cual se
ha aplicado en la microelectronica. A esto se refiere que puede ser aplicado durante el
proceso de fabricacion de dispositivos electronicos para diferentes tecnologias en desarrollo.
Principalmente aplicado a los materiales para proporcionar tratamiento a la superficie y
limpieza, el ozono se puede usar para una amplia variedad de aplicaciones como lo puede

ser:

e Tratamiento de superficies

e Limpieza de superficies

e Eliminacion de monocapa en la superficie
e Oxidacién de superficies

e Micropatterning?®

Dentro de los materiales y sustratos ocupados en el tratamiento con ozono en la

microelectronica podemos encontrar normalmente:

e Cuarzo / vidrio

e Silicio / Oxidos de Silicio

e Metales (oro, plata, acero, entre otros)

e Conductores transparentes (ITO, 1ZO, AZO)

o Oxidos metalicos amorfos (6xido de hafnio, compuestos binarios o terciarios entre

otros)

El tratamiento de la superficie de materiales con ozono puede mejorar las caracteristicas
eléctricas de los mismos y de su utilizaciéon en los dispositivos. Con el paso del tiempo las
superficies de los materiales o sustratos pueden entrar en contacto con contaminantes
presentes en el area de trabajo causando una degradacion de sus caracteristicas y

propiedades eléctricas por lo que someterlas al tratamiento con ozono puede reducir el
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deterioro causado por contaminantes sobre ellas [13]. La siguiente figura 2.1 ilustra un

sustrato de silicio el cual es el mas comunmente utilizado [14].

Figura 2.1 Sustrato de silicio

2.1 Laboratorio de microelectronica en la SEES

Durante el desarrollo del servicio social en la Seccién de Electronica del Estado Sdlido
(SEES) en el Cinvestav, conocimos el laboratorio de polimeros en donde se realiza parte
del proceso de fabricacién de transistores de pelicula delgada (TFTs). Estos son fabricados
en la SEES, incluyen la utilizacion de oxidos metalicos amorfos como material
semiconductor y dieléctricos de alta constante dieléctrica, ocupado como material dieléctrico
de compuerta. En este laboratorio se realiza la limpieza de sustratos, tratamiento de la
superficie de los materiales y ataque de materiales. Dentro de este se observaron
procedimientos de los cuales nos fue de interés la limpieza y tratamiento de superficies para

el desarrollo del tema de la tesis.

2.1.1 Laboratorio de Polimeros

En laboratorio de polimeros nombrado de esta forma por la utilizacion de materiales
organicos en la fabricacion de dispositivos electrénicos. Se realiza la limpieza de sustratos
como vidrio, silicio o polimeros; depdsito de materiales en solucién, ataque de materiales y

tratamientos a la superficie de los materiales.

En la figura 2.2 se muestra una fotografia del laboratorio de polimeros, donde destacan

diferentes equipos profesionales, como lo son la cabina de flujo laminar para la manipulacion
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de sustratos, cajas de guantes para la fabricacion de dispositivos electronicos organicos y

la campana de extraccion.

Campana
de
extraccion

Cabina
de flujo
laminar

Caja
de
guantes

Figura 2.2 Laboratorio de polimeros de la SEES

En el laboratorio de polimeros se realiza tratamiento térmico en diferentes etapas de
fabricacion de los TFTs en ambiente de oxigeno a temperaturas no superiores a los 200 °C.
Los tratamientos térmicos realizados tienen un impacto en la mejora de las interfaces con
el semiconductor, y la posible mejora de la calidad de cada una de las peliculas, con la

reduccion de sus defectos.

Se plantea el uso de ozono como complemento al tratamiento de la superficie durante la
fabricacion de los dispositivos TFTs, el cual puede mejorar principalmente la interfaz con los

materiales en cuestion y las caracteristicas finales de los dispositivos.

2.2 El ozono y el tratamiento de superficies

En la fabricacion de dispositivos TFTs se requiere tipicamente un tratamiento durante o al
final de la fabricacion del dispositivo, afectando las caracteristicas de cada uno de los
materiales que conforman la estructura. Esto podria mejorar las propiedades eléctricas de
los materiales las cuales son determinadas por su microestructura, estequiometria®, y
defectos. Particularmente los TFTs basados en 6xidos metalicos amorfos y dieléctricos
amorfos de alta constante dieléctrica tienen mejor rendimiento eléctrico que los TFTs de
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silicio amorfo, como lo ha sido en su alta movilidad, buena uniformidad, reproducibilidad en
aplicaciones a gran escala, tolerancia a la temperatura, radiacion y bajos costos de

fabricacion. En la figura 2.3 se muestra la estructura TFT basados en 6xidos metalicos [15].

Semiconductor

Dieléctrico

Compuerta

Substrato

Figura 2.3 llustracién de un TFT

Los oxidos metalicos amorfos y dieléctricos amorfos de alta constante dieléctrica pueden
ser obtenidos mediante diferentes métodos, los cuales pueden ser depdsito a vapor quimico,
depdsito de laser pulsado, depdsito a sol-gel, depdsito por pulverizacion catédica
(Sputtering®) de radio frecuencia (RF) entre otros. Este depdsito de RF a temperatura
ambiente (RT) es el método ocupado para depositar todas las peliculas de los materiales
durante el proceso de fabricacion de AOSTFTs en el laboratorio de microelectrénica de la
SEES, que incluye los metales de contacto, semiconductor y dieléctrico de compuerta.
Debido a que las capas pueden ser depositadas a temperatura ambiente, permitiendo el uso
de sustratos alternativos; existe una gran uniformidad de los materiales depositados
logrando que sus propiedades eléctricas sean uniformes en todo el sustrato; ademas de

tener bajo costo de depdsito en comparacion con otros métodos.

Las peliculas de los materiales al ser amorfas muestran impurezas nativas como lo pueden
ser intersticiales', los cuales puede ser un exceso de atomos de la molécula del
semiconductor; o vacancias de oxigeno, que podria ser la perdida de atomos que conforman
al semiconductor, esto es debido a los atomos desplazados o faltantes del material, y asi
como trazas de elementos de impurezas involuntarios. Como consecuencia, hay diferentes
estudios con el esfuerzo de encontrar un camino que module las propiedades de las

peliculas posteriores a su depdsito, como lo puede ser el tratamiento en plasma,
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tratamientos térmicos oxidacién foto-asistida, irradiacion por rayo de electrones, tratamiento

en ozono, entre otros tratamientos fisicos y quimicos.

De los métodos antes mencionados, se caracterizan por ser de alto costo y tener la
posibilidad de dafar sustratos flexibles y transparentes para aplicaciones con tecnologias
alternativas en vias de investigacion. El tratamiento en ozono se puede caracterizar por ser
simple, de bajo costo, de baja temperatura y como un camino efectivo para ajustar las
propiedades eléctricas de los materiales. En varios trabajos se reporta que el tratamiento
en ozono-ultravioleta (UV) incrementa la concentracion de oxigeno en la superficie e
incrementa la funcién de trabajo de las peliculas que conforman la estructura metal-6xido-
semiconductor, lo cual remueve impurezas indeseables y reduce las vacancias de oxigeno
en la superficie de la pelicula. Ademas, la temperatura requerida para el tratamiento en
ozono-UV se encuentra por debajo de los 100 °C, lo cual reduce la posibilidad de deteriorar
los sustratos flexibles y transparentes para aplicaciones alternativas. Dentro de los trabajos
reportados, se encuentra que la rugosidad y vacancias de oxigeno son reducidas después
de un tratamiento en ozono-UV, mejorando las caracteristicas eléctricas de los TFTs
basados en Oxidos semiconductores amorfos [16]. En la figura 2.4 se ilustra un sustrato

sometido por lampara de UV de mercurio a baja presion.
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Figura 2.4 llustracion de un sustrato sometido por lampara de UV.

Dentro del tratamiento en ozono y de los métodos para la obtencion del ozono, se encuentra
la generacion del ozono mediante descargas eléctricas (Efecto corona), en donde no se ha
encontrado reportes de aplicacion y estudio durante la fabricacion de TFTs basados en
oxidos semiconductores amorfos y dieléctricos amorfos de alta constante dieléctrica.
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En particular, los post tratamientos son muy criticos, ya que puede mejorar o, en algunos
casos, degradar las caracteristicas eléctricas de los dispositivos debido a un cambio en las
propiedades quimicas y fisicas de las peliculas de los materiales que integran la estructura
del transistor, viéndose afectado principalmente en las interfaces. Por lo tanto, es de interés
realizar un estudio inicial sobre la influencia del tratamiento posterior en ozono de las

peliculas delgadas que conforman al TFT.

2.3 El ozono y la limpieza de superficies

Como ya se mencioné el ozono puede ser utilizado como limpieza de superficies. Para ello
podemos agregar que un contaminante es una sustancia o energia introducida en el medio
ambiente que tiene efectos no deseados o que afecta negativamente a la utilidad de un
recurso. Existen tres formas en la que los contaminantes pueden llegar a una muestra y
provocar deterioro y/o mal funcionamiento en los dispositivos electronicos. En la primera,
los contaminantes son transportados por el aire; en la segunda son transferidos entre dos
materiales en contacto; y en la tercera, son intrinsecos, es decir ya existen como parte del
material que compone la muestra o se forman durante reacciones quimicas sobre o dentro

de éste, y se denominan contaminantes secundarios.

Cabe destacar la utilizaciéon del ozono-UV en el proceso de limpieza de sustratos, que es
integrado con la combinacion de métodos fisicos y quimicos, dando como resultado
sustratos para ser utilizados en la fabricacién de dispositivos electronicos. Es de interés
realizar el inicio del estudio de la limpieza de sustratos mediante ozono generado por

descargas eléctricas.

En los subcapitulos siguientes se menciona el procedimiento de limpieza que se realiza a
los sustratos que se ocupan para la fabricacion de TFTs en el laboratorio de la SEES, asi
como de las medidas de control que son ocupadas para reducir los contaminantes en el

laboratorio.
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2.3.1 Limpieza RCA en la SEES

En el laboratorio de microelectrénica se ocupa el proceso de limpieza de sustratos del tipo
RCA. La limpieza RCA es un conjunto estandar de pasos para limpieza de la superficie del
sustrato, el cual se realiza antes de su procesamiento. Este tipo de limpieza surge de
sustratos que se han utilizado en la fabricacion de semiconductores durante décadas.
Desarrollada por Kern y Puotinen en 1965, los cuales son tratamientos de superficie
multipropésito. Originalmente con el propdsito efectivo tanto en el control de la
contaminacion organica como en la metalica, se consideran inocuos (no dafiino) para las
superficies a base de silicio. Las mezclas de agua, peréxido de hidrégeno e hidroxido de
amonio (para la solucién SC1) o acido clorhidrico (para la solucion SC2) se mezclaron en

una proporcién de 5:1:1 y 6:1:1 respectivamente y son utilizadas a temperaturas de 70 °C.

Llega a ser un proceso muy tardado al contar con varias etapas siendo un aproximado de
1h 15 min, a su vez es un proceso que conlleva cierto riesgo ya que se emplean sustancias
potencialmente peligrosas si ocurre algun accidente en su manejo. El proceso llega a ser
muy costoso durante su uso en la fabricacion de dispositivos electronicos y en los
laboratorios de microelectronica [13].

En la tabla 2.1 se muestra los pasos del proceso de limpieza del sustrato ocupado

normalmente en el laboratorio, la cual es una oblea de Si de alta conductividad tipo N.

Proceso Objetivo

1. Tricloroetileno 15 min; Eliminar residuos organicos

2. Acetona 15 min; Eliminar residuos organicos

3. SO4H2+H20, 80 °C 15 min; Eliminar residuos organicos e iénicos

4. FH (puro o diluido); Eliminar el 6xido nativo

5. NH4,OH+ H;0,; Eliminar residuos iénicos y crear una pequena

pelicula de 6xido formado durante la limpieza.

6. CIH+ H.0, Eliminar residuos idnicos y sustituir el 6xido nativo,
por una pequefa pelicula de 6xido formado
durante la limpieza.

Tabla 2.1 Pasos del proceso de limpieza del sustrato y objetivos de estos
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Durante la fabricacidn de dispositivos microelectronicos se lleva la utilizacion del proceso de
limpieza RCA que puede ser de alto costo, ademas de ser el ampliamente utilizado por el
laboratorio de microelectrénica de la SEES. Realizar los procesos de limpieza RCA multiples
veces lleva a la utilizacion de un alto consumo de recursos en el laboratorio [17]. En la tabla

6.2 se muestra las sustancias utilizadas en el proceso RCA y su correspondiente precio.

C2HCI;3 (Tricloroetileno) 1 litro 51.80
C3HgeO (Acetona) 1 litro 22.60
H20, (Peréxido de 500 mililitros 16.47
hidrégeno)

FH (acido fluorhidrico) 2.5 kilos 98.45
NH4OH (hidréxido de 1 litro 43.80
amonio)

CIH (Cloruro de hidrégeno) 100 mililitros 65.00
SO4H: (Acido sulfurico) 1 litro 38.28

Tabla 2.2 Tabla de sustancias del proceso RCA

Debido a que el tiempo de vida de las sustancias una vez abiertas comprende un periodo
de tiempo de 6 a 12 meses 0 que su consumo sea mayor y deban de ser adquiridas

frecuentemente, esto conlleva a un gasto adicional para el laboratorio.

Por otro lado, al ser un proceso que ocupa diferentes compuestos quimicos, puede llegar a
ser daiino al medio ambiente por su acumulacion, mal manejo y desecho. En un intento de
minimizar estos danos se tratan de proponer alternativas para modificar los procesos de

limpieza de sustratos, y ser obtenidos a menor costo en general.
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2.3.2 Medidas de control de contaminantes en el laboratorio

Con el propodsito de mantener limpios los laboratorios de microelectronica en la SEES y en

la mayoria de los laboratorios, existen medidas generales durante su uso, entre las que

podemos mencionar:

Batas de tela sintética que no desprenda particulas y cobertura del maximo posible
del personal de laboratorio.

Limpieza diaria del laboratorio.

Limpieza personal, nada de cosméticos, ni cigarro.

Eliminar papeles, cosas que guarden polvo o que lo desprendan.

Filtros de agua, gases y fotorresina locales.

Sistemas locales de agua deionizada.

Los productos quimicos deben manipularse solo en cuartos limpios.

Calzado local que no entra en contacto con el exterior.

Esto con el fin de obtener dispositivos con menor cantidad de impurezas y que esto no sea
un factor en el rendimiento final de los dispositivos fabricados.
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2.4 Conclusiones

El ozono en la microelectronica puede ser una alternativa para el tratamiento de capas finas
durante la fabricacion de dispositivos electronicos y para la limpieza de los mismos

materiales en cuestion.

El tratamiento de superficie de materiales utilizando ozono puede ayudar a mejorar el
funcionamiento de los dispositivos microelectrénicos. Como lo pueden ser la fabricacién de
TFTs basados en 6xidos amorfos. Estos dispositivos son fabricados en el laboratorio de
polimeros de la SEES, lugar donde fueron realizados los experimentos para comprobar el
funcionamiento del dispositivo ozonizador. Este laboratorio cuenta con medidas de control

para mantener limpias las instalaciones y evitar la entrada de contaminantes a las muestras.
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CAPITULO Ill - Principios del ozonizador

Como el ozono no puede ser almacenado ni transportado facilmente, ademas de que tiende
a la inestabilidad, causando que rapidamente se descomponga en oxigeno, el ozono tiene
que ser producido en el lugar en donde se va a emplear. Un ozonizador, es capaz de
producir ozono de forma artificial. En la figura 3.1 se presenta la primera produccién de

ozono en un ambiente controlado [18].

Figura 3.1. Demostracion de produccion de ozono, laboratorio de investigacion de nitrégeno fijo, 1926

De los métodos antes mencionados, destaca la utilizacion del procedimiento de obtencidn
por efecto corona. Los generadores mas comunes por efecto corona, trabajan con
frecuencias que van de los 600 Hz hasta 2 kHz, y con voltajes que oscilan entre los 4 kV y
20 kV. En condiciones industriales, la mayor parte de la energia se disipa en calor, que debe
reducirse con un flujo de agua eficiente. Debido a la alta reactividad del ozono, sélo unos
pocos materiales pueden ser usados para entrar en contacto con él; entre estos estarian el
acero inoxidable 316L, aluminio, el vidrio, PVDF, EPDM, PVC.

La temperatura y la humedad juegan un papel importante en la cantidad de ozono producido.
Los métodos de generacion antes mencionados produciran menos del 50% de la capacidad
nominal si se opera con aire ambiente humedo, a diferencia de aire seco. Los nuevos
generadores, que utilizan métodos electroliticos, pueden lograr una mayor pureza y

disolucion mediante el uso de moléculas de agua como fuente de produccidén de ozono.
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Con los avances tecnoldgicos, actualmente se puede trabajar a altas frecuencias y con
electrénica mas novedosa, se paso de utilizar grandes transformadores de baja frecuencia,
a fabricar generadores de ozono de menor tamafio, menor consumo energético y muy baja
disipacion de calor (inferior a 60 °C), siendo innecesario la refrigeracion por agua de equipos
con producciones incluso superiores a las generadores industriales y con un precio mas

econdmico tanto en la manufactura como para el consumidor [19].

3.1 Caracteristicas de un dispositivo ozonizador

Los ozonizadores existentes en el mercado son variados y se clasifican de distinta manera,
pero comparten 3 cualidades en comun los cuales son:

El método de generacion que posee:

Luz ultravioleta: Es el método mas comun de generacion en ozonizadores pequefios y se
caracterizan por tener un bajo grado de generacién la cual puede variar dependiendo de la

lampara.

Efecto corona: Este método de generacién al ser algo agresivo por manejar voltajes
elevados (alrededor de 10 kv) es mas visto a nivel industrial ya que posee una muy buena

eficiencia en generacién de ozono.

Hidrolisis y Plasma frio: estos métodos no son usados en ozonizadores comerciales ya que

las condiciones son de muy elevado costo y de mucho mantenimiento.

En la figura 3.2 se ilustra la produccién de un ozonizador [20]

5
1 6
. . ) Una reiilla de promccién de acero El 0zono es
El aire es empujado al interior inoxidable asegura que no hay acceso a expulsado del
la seccion de efecto corona mientras se PL
equipo
opera
Fion
y
(r )| ) 5%.0:
[] A\ \ \O:f et
L\ N Dy
\ 3 B ) O
= Il —S5%EO: o
| \ \ L O3 —_ 0
| \ o —~—~—— 0
L W\ ‘i O C
::“Z&:‘:T::EI:‘:?E:; Ventilador acelera el aire a El alto voltaje ioniza el
a sr;caion de efecto corona través de la unidad para dioxigeno convirtiéndolo en
generar ozono ozono

Figura 3.2 Proceso de produccion de un ozonizador
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El método de cuantificacion que posee:

Hablar de cuantificacion se refiere a que el ozonizador posee algun sistema que permite
conocer la cantidad de ozono que se esta generado y asi tener un control mas preciso en
el uso que desee darsele. Estos sistemas de cuantificacion funcionan a base de sensores
los cuales son variados en su tecnologia, pero lo que los identifica es que estos reaccionan
ante la presencia del ozono y generan una sefial que permite conocer las ppb generadas

con el dispositivo.
Los sistemas de seguridad:

En cuanto proteccién, un ozonizador se caracteriza en referencia a los materiales con el que
éste es fabricado, debe ser resistente ante la oxidacion ocasionada por el ozono y a su vez
algun sistema que permita notificar al usuario que aun esté operando o dar una sefal de
alarma si presenta alguna anomalia para evitar que el usuario no se exponga en medida de

lo posible al ozono que se esta generando.

3.2 Cuantificacion del ozono

El ozono se cuantifica en ymol / mol (ppm, partes por millén), nmol / mol (ppb, partes por
billon), ug/m3 (microgramos sobre metro cubico), mg/h (miligramos por hora) o porcentaje
en peso. La comprobacion de la cuantificacion del ozono consta de demostrar la
concentracion (mg/l (miligramo sobre litro) o g/m3) a la que se encuentra en un gas o un
liquido. El régimen de concentraciones aplicadas varia de 1% a 5% en airey en 6 % a 14 %
en oxigeno para los métodos de generacidn mas antiguos. Los nuevos métodos
electroliticos pueden alcanzar una concentracion de ozono disuelto del 20 % al 30 % en
agua salada. En el caso de las lamparas UV de baja presién estas concentraciones son

alrededor 0.5% utilizando aire y 1% si se utiliza oxigeno.
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3.2.1 El origen de los sensores de gas

En 1968 se produjeron sensores de gas basados en éxidos semiconductores (6xido de zinc
y oxido de estafio) como materiales para la deteccion de gases inflamables, el éxito de los

sensores de gas de semiconductores fomento el desarrollo de la utilizacion a otros gases.

Existen estudios de las primeras publicaciones sobre dispositivos microelectrénicos para
censar iones descritas por Bergveld en 1970, se trataba de un transistor de efecto de campo
(FET) cuyo dieléctrico (oxido de silicio) de puerta se ponia en contacto directo con la
solucién acuosa. Se observé que el sensor respondia ante cambios de concentracién del
ion N a +(sodio) y cambios de concentracion del ion H + (pH). A pesar de introducir estos
sensores en la década de los 70 su desarrollo fue lento ya que su conocimiento implica la
participacion de disciplinas tan distintas como son: tecnologia de fabricacion
microelectronica, quimica y acondicionamiento electrénico de la respuesta del sensor, entre
otras. Gracias a la aparicion de los ISFETSs, otra linea de investigacion fue abierta la cual es
la primera aplicacion de la tecnologia MOS para detectar otros iones, lo cual contribuyé a
ampliar los campos de aplicacion. Estos nuevos sensores se conocen como MEMFETs o
CHEMFETSs, su diferencia frente a los ISFETs se debe a que sobre la puerta del sensor se

deposita una membrana organica.

La tecnologia del sensor de gas se mejora continuamente con los nuevos descubrimientos
en nanoestructuras, nanocompuestos, polimeros conductores y muchos otros materiales de

deteccion [21].

Existen varios dispositivos de medicién de concentracion de ozono, tanto para la fase
gaseosa como para la fase liquida. Algunos de estos dispositivos de medicidn se presentan

a continuacion.

3.2.2 Sensores de ozono

Un sensor de ozono es un dispositivo con la funcién de reaccionar a la presencia de dicho
gas, ya sea en aire o agua, y producir una sefal en funcion de la concentracion detectada

del gas, existe una gran gama de dispositivos que cumplen la funcion de reaccionar al ozono
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entre otros gases, estos se diferencian en el rango (en particulas por millén) que pueden
percibir de la concentracion de ozono, asi como el fin que requiera darsele ya que puede
ser de uso industrial 0 a menor escala, lo que se refleja en el precio final que éstos poseen

en el mercado.

3.2.2.1 Sensores de ozono basados en analisis UV

Los analizadores de ozono UV aprovechan esta propiedad del ozono que también es
generado por UV para obtener lecturas precisas y estables. Una lampara UV que emite luz
a una longitud de onda de 254 nm produce una cantidad controlada de luz dentro de una
camara sellada. Esta luz UV se mide a través de un fotodiodo que también se filtra para

detectar a la longitud de onda de 254 nm.

La diferencia en la luz ultravioleta producida en un extremo de la camara frente a la luz
ultravioleta medida en el otro extremo de la camara indica la concentracion de ozono en la

muestra de aire. Como se ve ilustrado en la figura 3.3

Entrada de Aire

s \N
uv

A
[1/]
[+]
[1]
h=A
8
[
<

Salida de Aire

Figura 3.3 Medicién de ozono por luz ultra violeta

27



3.2.2.2 Sensores electroquimicos de ozono

Un sensor de ozono electroquimico utiliza una membrana porosa que permite que el gas de
ozono se difunda en una celda que contiene electrolitos'? y electrodos. Cuando el ozono
entra en contacto con el electrolito, se produce un cambio en el potencial electroquimico

entre los electrodos que hace que los electrones fluyan.

Cuando esta en condiciones de aire seco, se produce poco o ningun flujo de electrones. A
medida que aumenta la presencia de ozono, la sefal eléctrica aumenta proporcionalmente.
El monitor interpreta esta sefial y muestra la concentracion de ozono en ppm. En la figura

3.4 se muestra la estructura interna de este tipo de sensores.

Membrana
Anti-condensacion

Capilar
Filtro

Junta Térica

Membrana Hidrofobica
Electrodo de Censado
Electrodo de Referencia

Electrodo Contador Electrolito

Cable

PIN

Figura 3.4 Sensor electroquimico de celda

3.2.2.3 Sensores de ozono basados en semiconductores

También conocidos como sensor de 6xido de metal calentado (HMOS) por su estructura o

semiconductor sensible al gas (GSS).

Un HMOS funciona calentando un sustrato pequefo a alta temperatura (alrededor de 300 °
F =149 ° C). A esta temperatura, el sustrato es muy sensible al ozono y presenta un cambio

en la resistencia que es proporcional a la cantidad de ozono que entra en contacto con su
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superficie. La circuiteria del monitor interpreta este cambio en la resistencia y muestra el

nivel de ozono correspondiente en la pantalla como ppm o ppb.

Los sensores de gases semiconductores dependen de un gas que entra en contacto con
una superficie de 6xido metalico y luego sufre oxidacion o reduccién. La absorcion o
liberacion del gas en el 6xido metalico cambia la conductividad o la resistividad de un valor
de referencia conocido. Este cambio en la conductividad o resistividad se puede medir con
circuitos electronicos. Por lo general, el cambio en la conductividad o resistividad es una
relacion lineal y proporcional con la concentracion de gas. Por lo tanto, se puede establecer
una ecuaciéon de calibracidn simple entre el cambio de resistividad / conductividad y la

concentracion de gas [22].

La superficie de 6xido de metal suele ser una pelicula delgada de transicién o metal pesado.
El metal exacto que se use dependera de la aplicacién y los metales de ejemplo incluyen
diéxido de estano (SnO2) u 6xido de tungsteno (WOs3). La pelicula se superpone a una capa
de silicio y se calienta a una temperatura entre 200°C y 400 °C, nuevamente segun la
aplicacion. De esta manera, los procesos quimicos se aceleran y se minimizan los efectos
de las temperaturas externas fluctuantes'3. La figura 3.5 presenta la estructura comun que

manejan estos sensores.

Tapa del sensor y ajustador hidrofébico

=5

Superficie de dxido de metalico

Cuerpo del sensor

Elemento de
sensado

Conectores de
placa electrénica

Electrodos

(Debajo)
Base de silicona
Elemento curativo

Figura 3.5 Sensor semiconductor
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3.3 Moédulo sensor de ozono MQ-131

El material sensible del sensor de gas MQ-131 es el éxido de tungsteno. Cuando existe gas

de ozono, la conductividad del sensor disminuye por la concentracion de gas en aumento.

El sensor de gas MQ-131 detecta concentraciones de ozono, desde 10ppb hasta 1000ppb
tiene una alta sensibilidad al ozono y también tiene sensibilidad a los 6xidos fuertes como

Cl2 y NO2. Responde de manera opuesta a los gases organicos con interferencia.

Posee un tiempo de respuesta rapido con un umbral de deteccion ajustable a salida TTL 5v,
ideal para integrar directamente a alarmas o aplicaciones basadas en microcontroladores.
Ademas de poseer compatibilidad con microcontroladores Arduino, Atmel AVR, microchip
PIC, MC9S freescale y MSP texas instruments [23].

En a la figura 3.6 se observa un diagrama esquematico con la distribucion de pines del

sSensor.

Botén de ajuste de carga vcc

Salida de sefial analogica

Salida de sefial digital

Boton de ajuste
de sensibilidad

GND

Indicador de sefial
Compensador de humedad

Indicador de poder

Figura 3.6 Diagrama esquematico de sensor MQ-131
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La tabla 3.1 muestra los parametros técnicos del MQ-131

Tipo de Sensor Semiconductor
Encapsulacion estandar Tapa de plastico
Gas objetivo Ozono
Rango de deteccién 10~1000ppb Ozono
Condiciones Voltaje de bucle Vc <24V DC
de Circuito Voltaje del calentador VH 5.0V+0.1V AC o DC
estandar Resistencia de carga RL Ajustable
Resistencia al calentador RH 340+3Q (temperatura
Caracteristicas ambiente)
del sensor Consumo de calefactor PH <900mW
bajo prueba Sensibilidad S Rs(in 200ppb O3 )/Rs(in air)=2
estandares Tension de salida AVS >1.0V(en 200ppb O3)
Pendiente de concentracion A <0.6(R500ppb/R100ppb O3)
Condiciones Temperatura. Humedad 20°C+2°C ; 55%+5%RH
de prueba Circuito de prueba estandar Vc:5.0V+0.1V ;
estandar VH: 5.0V+0.1V
Tiempo de precalentamiento Mas de 48 horas

Tabla 3.1 Parametros técnicos MQ-131
3.4 Tipos de ozonizadores

En base a las necesidades de los usuarios los ozonizadores pueden variar en su forma por

lo que estos se pueden clasificar en dos tipos:

3.4.1 Generadores de ozono estaticos

Los generadores estaticos para tratamientos ambientales requieren unicamente de una
configuracion inicial para determinar la cantidad de ozono producido, el tiempo de

produccion o ambos parametros en la mayoria de los casos.

La produccion de ozono de estos equipos es pequefa y se realiza de forma ciclica. Funciona
realizandose unos segundos de produccién y posteriormente unos minutos de paro. Esto se
repite continuamente en el tiempo dando como resultado una higienizacion y desinfeccion
constante del ambiente de forma segura para las personas que estan presentes. En la figura

3.7 observa el modelo de un generador estatico.
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K- 600 sD

Figura 3.7 Modelo de generador estatico

3.4.2 Generadores de ozono portatiles

En el caso de los generadores de ozono portatiles solo es necesario conocer el tiempo que
debe permanecer encendido en funcién del volumen a higienizar. Tienen una media o alta
produccion de ozono. Hay modelos con temporizador que facilitan que el aparato trabaje el

tiempo oportuno.

Los generadores de ozono portatiles pueden variar en su presentacion ya que pueden ser
utilizados como cafiones de ozono para esterilizar areas cerradas. En la figura 3.8 se

muestra el modelo de un cafon de ozono portatil.

Figura 3.8 Cafon de ozono portatil

Se debe asegurar de que mientras el generador permanezca encendido no debe haber

personas, animales o plantas en la habitacion que esta siendo esterilizada [24].
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Cuando el tiempo haya finalizado se debe esperar un tiempo prudencial de entre 15y 20
minutos para asegurarse de que el ozono se ha volatilizado. De este modo la estancia
quedara totalmente libre de ozono. Si se necesitara acelerar el proceso es posible ventilar

la habitacion de forma inmediata sin necesidad de esperar el tiempo antes indicado.

También existen otras presentaciones en las que se pueden encontrar estos ozonizadores
en los que se incluye una manguera con la funcién de enfocar la salida de ozono a un area

especifica como se ilustra en la figura 3.9

Figura 3.9 Ozonizador portatil.

3.5 Tipos de generadores de ozono en el mercado

Existen distintos tipos de generadores de ozono en el mercado estos son utilizados para
multiples actividades normalmente relacionadas con la limpieza y de igual forma sus precios

varian segun su utilidad. Estos se dividen en los que tiene mayor representacion.
A.) Los generadores de ozono o purificadores de aire del mercado.

Presentan precios de $2000 - $4000. Ayudan a eliminar, bacterias, humo, malos
olores, polen, polvo, moho, bacterias, pelos y otros grandes a pequefas particulas
en el ambiente. Su principal problema es que a bajas concentraciones de ozono no
elimina eficazmente los contaminantes bioldgicos. En la Figura 3.10 se ilustra un

purificador comun en el mercado [25].
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Figura 3.10 Generador de ozono purificador de aire

B). Lamparas desinfectantes por UV

Sus precios varian dependiendo de los focos utilizados, el cual oscila en $1000-$5000
y aunque su generacion es menor que la competencia, su tiempo de uso puede ser
constante en largos periodos. La esterilizacion ultravioleta puede matar bacterias,
virus, alérgenos y mohos de manera mas efectiva. Posen material de alta calidad, el
tubo de vidrio es de alta vida util (hasta 8000 horas). En la figura 3.11 se muestra una
lampara de desinfeccion purificadora de aire por medio de una lampara UV

generadora de ozono [26].

———

Figura 3.11 Lampara UV de desinfeccién purificador de aire
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C). Camaras de limpieza de sustratos

Normalmente son empleados en laboratorios y fabricas, sus precios son muy
elevados oscilan entre los $30000-$75000 ademas de presentar un alto consumo de
potencia, poseen etapas de muestreo donde se puede calentar hasta 150 °C con un
controlador de temperatura de precision, ademas de poder limpiar todo tipo de

sustratos de un solo 6xido como cristal de zafiro, STO y LAO.

Posee la capacidad de limpiar obleas de silicona, limpia de oblea de arsénico galio,
cuarzo e ITO vidrio. Al igual presenta 2 métodos de generacién de ozono por UV y
efecto corona por lo que se mezclan sus valores para obtener mejores resultados. En

la figura 3.12 se muestra una camara de limpieza para varios tipos de sustratos [27].

Figura 3.12 Camara UV de ozono con sustrato calentador para la limpieza

de todo tipo de sustratos.
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3.6 Conclusiones

Este capitulo se enfoca en los ozonizadores y las variantes que se encuentran en el
mercado, ademas de sus caracteristicas, de las que pueden mencionarse: el método de

generacion, cuantificacion y sus sistemas de seguridad.

Las tecnologias de sensores de gas derivan en tecnologias basadas en electroquimica o en
semiconductores de los cuales estos ultimos han presentado mayor desarrollo. Los
sensores de gases basados en semiconductores funcionan al entrar en contacto con un gas
el cual genera un cambio en su conductividad y/o resistividad el cual se puede medir con

ayuda de un circuito electrénico.

El sensor MQ-131 fue seleccionado por su alta sensibilidad y su compatibilidad con la

tecnologia TTL, la cual es util para aplicaciones basadas en microcontroladores.
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CAPITULO IV - Diseio y elaboracién del dispositivo
ozonizador

La elaboracion del dispositivo ozonizador comprendio las siguientes etapas: Recopilacion
de datos sobre ozonizadores y disefio de estos para comprender mejor su funcionamiento
lo cual nos ayudaria para poder disenar el dispositivo ozonizador, uso de componentes
eléctricos y electronicos como la estructura principal del proyecto. Por ultimo, se llevé a cabo

la elaboracién del dispositivo ozonizador.

4.1 Diagrama de flujo para comprender el funcionamiento

Para comprender el funcionamiento y etapas que se deseaba que comprendiera el proyecto
se desarrollé un diagrama de flujo para el dispositivo ozonizador como se muestra en la

figura 4.1

Boton 60 - Boton 45
seq= True seg = True
El =l
arco por 60 arco por 45
seg seg
Contador Contador Ciclos
de ciclos de ciclos completados
Desactivar
arco por 10 Desactivar
&9 arco 10 ra
Mo - Ciclos =
completados

Si

Figura 4.1 Diagrama de flujo del cédigo
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En base a éste, se desarroll6 el codigo de programacion para el panel de control del

dispositivo ozonizador el cual puede consultarse en la seccion de anexos al final de la

tesis.

4.2 Diseiio del Proyecto.

Para el desarrollo del proyecto se buscd un disefio con materiales en el mercado de un
rango econdmicamente accesible, pero a su vez eficiente, al ser necesario un voltaje
elevado para la generacidén de ozono, se encontré que el trasformador tipo flyback seria de
utilidad, aunque no era muy conocido en el mercado a pesar de que era un componente
importante en los televisores antiguos lo que dificulto su adquisicion, también se buscoé que
los materiales fueran lo suficientemente resistentes y ligeros para su uso y transporte dentro
del laboratorio por lo que se considerd al acrilico por sus caracteristicas al soportar la
oxidacion a la que es sometida al exponerse al ozono, asi como el aluminio el cual se

considero de la misma manera para las placas.

Otro factor importante era el comprobar que existia generacion de ozono con el proyecto
con lo que se optd por la adquisicidn de un sensor, lo que requirié importarlo desde China.
Posteriormente disefiar y elaborar componentes fisicos que no podian conseguirse en el
mercado los cuales fueron las placas de aluminio los tubos de entrada, extraccion, la puerta

y por ultimo el ensamble final de todos los componentes.

En la parte de anexos fue incluida una tabla de costos de todos los componentes

utilizados.

4.2.1 Diagrama Eléctrico

Se desarrollo un diagrama electronico de los componentes eléctricos y electronicos que
posee el dispositivo ozonizador con la ayuda del programa de simulacion de circuitos
eléctricos “Proteus” con el propdsito de tener una referencia esquematica del proyecto,

como se ilustra en la figura 4.2
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Figura 4.2 Diagrama electronico del proyecto

39



4.2.2 Diseino 3D de la carcasa del dispositivo ozonizador

Se estimaron las medidas que contendria el proyecto, se modelaron los cortes que tendrian
las placas de acrilico que serian empleadas para la construccion de la carcasa del proyecto
y se disefié un diagrama 3D con el objetivd de plasmar la estructura del ozonizador como

se muestra en la figura 4.3

LU

Figura 4.3 Modelo 3D de la carcasa

A. Seccién de acondicionamiento para la alimentacion y voltaje del arco eléctrico.
B. Seccién de generacion de ozono por efecto corona.

C. Seccion de tratamiento de los sustratos

D. Panel de control
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4.2.2.1 A.- Seccién de acondicionamiento para la alimentaciéon y voltaje
del arco eléctrico

El dispositivo ozonizador consta de una variedad de componentes eléctricos y electrénicos
con el propésito de generar y controlar un arco eléctrico capaz de ionizar las particulas de

oxigeno, permitiendo la generacion del ozono.

4.2.2.1.1 Fuente de poder 24V a 1A

El propésito de este trasformador es el de alimentar a todos los demas componentes
eléctricos y electronicos, se integré un puente de diodos para adaptar la sefiar de entrada
ya que todos los componentes funcionan con CD. Ademas, se integré un switch de

encendido y apagado con su respectivo fusible para proteger el sistema.

Fuente de poder a 120 VCA de entrada, 24 VCA y 1 A de salida. Cuenta con derivacion tap
central que permite reducir el voltaje a la mitad en caso de ser necesario. Los
transformadores son dispositivos usados en circuitos eléctricos para cambiar el voltaje de
la electricidad que fluye en el circuito. Estos se pueden utilizar para aumentar (intensificador)
o disminuir (reductor) el voltaje. Los transformadores soélo trabajan con circuitos de CA. Los
transformadores son dispositivos pasivos (no agregan energia). De éste sale alto voltaje y
baja intensidad de corriente, llevando casi la misma cantidad de energia a lo largo de las
lineas de transmision que llevaban el bajo voltaje y la corriente de mayor intensidad inicial.

En la figura 4.4 se muestra el modelo de el trasformador reductor.

Figura 4.4 Trasformador reductor 24V a 1A
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En la Tabla 4.1 se enlistan los parametros basicos de un transformador.

Entrada de voltaje 120 VCA

Salida de voltaje 24 VCA

Salida de voltaje con tap central: 12 VCA

Salida de corriente 1A

Tipo de corriente de salida Corriente alterna

Material base Aluminio reforzado

NiUmero de cables 5

Temperatura 40 °C de temperatura ambiente (T40/B)
Tolerancia tensiones Secundarias 5% *5%

Tabla 4.1 Parametros de funcionamiento del trasformador

4.2.2.1.2 Trasformador Flyback

Debido a que para poder producir un arco eléctrico que sea capaz de ionizar las particulas
de oxigeno en el aire, se requiere de un voltaje alrededor de los 10 kv, se selecciono este
tipo de trasformador ya que su funcion principal es elevar el voltaje. La salida es conectada

a las placas de aluminio dedicadas a generar el arco eléctrico.

El trasformador Flyback es un tipo especial de transformador eléctrico. Inicialmente fue
disefiado para generar senales de dientes de sierra de alto voltaje a una frecuencia
relativamente alta. Comunmente utilizado en televisores de caja como una parte importante
para generar la imagen. En aplicaciones modernas, se usa ampliamente para la

alimentacion de fuentes de baja (3v) y alta tension (mas de 10 kv).

Es un trasformador rectificador que convierte los pulsos de alto voltaje en corriente continua
que luego el condensador formado en el TRC, filtra o aplana. El Alto Voltaje puede
desarrollarse directamente en un solo embobinado con muchas espiras de alambre, o un

bobinado que genera un voltaje mas bajo y un multiplicador de voltaje de diodo-condensador.

Debido a las propiedades de los materiales del nucleo, los flyback operan convenientemente
en el rango de 10° a 10% Hz, mientras que los transformadores comunes tienen un rango

mucho mas ancho, hasta 102 Hz.
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Los flybacks consisten en un conjunto de bobinados con un nucleo de ferrita. También

puede contener diodos de alto voltaje y divisores de resistencias (a menudo con

potenciometros de ajuste) para el foco y el screen (G2).

————————— o Alto Voltaje

I:1
_ 1 |:|( CR1 25 a 30 RV)
| B+ o------—-mm——= + |z (
Bobinado | Jl=1(
Primario < Y| +————- +
| 1.32 Y=l |
| 2 )] #==]>] -4
|- HOT o--------==--- + |z ( CR2
_ 3 0:1(
] 50 o--=-=--==—m—— + || (
| ) I I it +
| 11 4 )¢ |
] 35 0-——----—————- + || >+
Varios | IR CR3 |
bobinados < 28 =€ e
auxiliares | S)l:I¢( N o Foco
| 16 o-=-=-=======mum + =) ( s (3 a 10 KV,
| IR AN cable naranja)
| 126 )]:1¢( |
I— 0 o-————--——- +-—+ |:|( 9 ]
_ | 7 || +--+ s
| Hl o---------- )=+ |:| | A o Screen
Filamento < .08 | 8 )|:| | e (200 a 800 V.,
del TRC |- H2 o---------- +-=+ |z | AN cable marron)
| I=1 | |
| | =1 R o A Tierra del
| | TRC
B e e e +

Figura 4.5 Composicién interna de un flyback.

Un flyback de estructura comun como en la figura 4.5 incluye los componentes siguientes:

Bobinado primario: un promedio de cien vueltas de alambre (.4mm).

Bobinado de Alto Voltaje: varios miles de vueltas. Este bobinado puede dividirse en
varias secciones con rectificadores de alto voltaje en serie con cada una o puede ser un
solo bobinado. Una alternativa es un enrollado que proporcione un voltaje mas bajo y
que use un multiplicador de voltaje (escalera diodo-condensador) para alcanzar lo
requerido por el TRC. Se usa alambre muy fino (0.08mm). Lo primordial es alcanzar el
alto voltaje necesario para alimentar el TRC con rectificador o multiplicador.

Divisor resistivo para el enfoque y aceleracion (G2). Esto probablemente se alimentara
de una unica bobina de la serie. A menudo se incluyen en el flyback, ajustes para el
enfoque y screen de la imagen.

Bobinados auxiliares: de un par de espiras (para el filamento de TRC) a varios cientos
(para una fuente reforzada). La medida de estos bobinados dependera de los requisitos

de cada caso. Estan conectados a los pines para soldar en la base del flyback.
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e Nucleo de la ferrita: consistente en dos piezas en forma U sujetadas con abrazaderas,
tornillos o pegadas. Entre ambas piezas hay unas aberturas de décimas de mm creadas

por un par de espaciadores.

Su uso de material en el rango de los mm hace que sea dificil de replicar sin utilizar

maquinaria por lo que son de dificiles de fabricar y reparar [28].
4.2.2.1.3 Modulo relevador controlable
Se selecciond con el propésito de controlar la activacion del trasformador flyback con ayuda

del microcontrolador Arduino. Con el propdsito de que el arco eléctrico solo se active en los

intervalos de trabajo del dispositivo ozonizador.

En la figura 4.6 se observa la distribucién de pines del modulo relevador

Terminal normalmente
cerrada (NC)

Comun (COM)

Terminal
normalmente
abierta (NO)

Operacion VCC

Tierra GND
rd

Sefial de entrada

Figura 4.6 Diagrama esquematico del médulo relevador

En latabla 4.2 se pueden ver los parametros de modulo relevador obtenidos de su datasheet

Voltaje nominal 5VDC
Corriente nominal 71.4 mA
Voltaje de funcionamiento maximo 3.75VDC
Voltaje minimo de funcionamiento 0.25 VDC
Bobina de Resistencia (Q * 10%) 69 Q

Tiempo de operacion 10 ms

Tiempo de liberacion 5ms

Voltaje de conmutacion maximo 250VAC/30VDC
Corriente de conmutaciéon maximo 15A

Rango de temperatura -40°C a +85°C

Tabla 4.2 Parametros de funcionamiento del médulo relevador
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A su vez se selecciond un segundo modulo con las mismas caracteristicas para controlar el
extractor con la funcion de activarse en intervalos definidos con el propdsito de que el ozono
no se acumulé demasiado dentro de la camara.

El cdédigo de programacion utilizado para controlar ambos modulos relevadores

controlables puede consultarse en la seccion de anexos resaltado en color azul.

4.2.2.1.4 Médulo regulador de temperatura e induccion para el
trasformador flyback y estabilizacidon de voltaje

Este tipo de mddulos viene integrado al realizar la compra del trasformador flyback ya que
tiene una funcion muy importante, la cual es regular la temperatura generada por el
trasformador flyback y evitar que se sobrecaliente para esto cuenta con 2 MOSFET-N
dedicados. A su vez tiene la tarea de estabilizar el voltaje para evitar las fluctuaciones.
También cuentan con un embobinado que eleva la frecuencia de entrada de 60 Hz a 120Hz.

En la figura 4.7 se observa el circuito en placa del médulo de temperatura e induccién.

o
OO
S0
%]

8.
G\D
<

Figura 4.7 Modulo regulador de temperatura e induccion

Este mddulo fue alimentado con el arreglo del puente de diodos para conseguir los 24 VDC
de igual forma su encendido fue automatizado al agregarle el médulo relevador y de este

modo controlar el arranque del trasformador flyback.
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En la figura 4.8 se pude observar el diagrama eléctrico para modulo de temperatura e
induccion.

L
E 4 AV
Inductor
80-100uH
Ql
MOSFET-N
Bhn A
2w n3 ||—
10K 1N4742
D1 D2 Spm—t
FR107 FR107 GND
-
Ignition Coil
R?r* — Q2
- [F] MOSFET-N
4700 5§R4 -
10K 1N4742
GND

Figura 4.8 Esquema del circuito para el médulo regulador de temperatura e induccion

4.2.2.2 B.- Seccion de generaciéon de ozono por efecto corona

En esta seccidn se produce el ozono utilizando el voltaje proporcionado por el trasformador
flyback sobre las placas de aluminio, que posteriormente es utilizado en la camara de

tratamiento el cual fluye impulsado por un ventilador ubicado en un extremo de la seccion.

4.2.2.2.1 Diseio de placas para el arco eléctrico

Se disefiaron modelos para las placas de aluminio las cuales tienen como objetivo generar
ozono, ya que cumplirian la funcion de anodo y catodo para producir ozono a través de los
arcos eléctricos creados por el alto voltaje del trasformador flyback, la cual fluye a través de
las placas con el objetivo de realizar el efecto corona. Las placas se llevaron a un taller con

el equipo requerido para que fuesen cortadas con el disefio solicitado.
46



Las placas de aluminio debian de colocarse a una distancia especifica para de este modo
pudiese producirse un arco eléctrico estable, para determinar dicha distancia se realizaron
experimentos de prueba y error en los que las placas se movieron milimétricamente llegando
a la conclusion de que la distancia optima oscilaba alrededor de los 3 cm +/- 0.1 cm. Enla

figura 4.9 se observa un esquema con las medidas para el disefio de las placas.

5 cm

opojes
VW VVVVVVV VI X
PAVAN
opouy
wa L

|

]

Figura 4.9 Disefio de las placas de aluminio.

4.2.2.2.2 Ventilador

Para que hubiese un flujo constante de ozono a la camara de tratamiento de sustratos se
selecciond un ventilador con suficiente potencia y practico el cual generaria una corriente

de aire para mantener el flujo de ozono hacia la camara.

Este pequeno pero potente ventilador mide 40x40x10mm y funciona a 24V. Es muy comun
en los ordenadores y sirve también para ventilar todo tipo de proyectos que sean propensos
a calentarse demasiado y se requiere que se mantengan frescos. Su consumo ronda los
200mA. En la figura 4.10 se puede observar el ventilador seleccionado para el proyecto, en

la tabla 4.3 se pueden ver sus especificaciones basicas.
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Figura 4.10. Ventilador de 24V

Voltaje nominal 24 volts CC
Corriente de operaciéon 0.06 A
Consumo de energia 1.44 W
Ruido 25dBA

Tabla 4.3 Especiaciones del ventilador

4.2.2.3 C.- Seccion de tratamiento de sustratos

Esta seccidn tiene como propdsito contener el ozono generado para que de este modo los
sustratos introducidos en ella sean sometidos a un tratamiento de ozono controlado y

monitoreado gracias al sensor de ozono MQ-131.

4.2.2.3.1 Extractor

Se selecciond con el propdsito de mantener un flujo con el ozono que habia sido utilizado

en la camara y enviarlo hacia el exterior para prevenir la exposicion de ozono al usuario.

Es un ventilador de dimensiones 50x50x15mm a 24V de operacion con la funcién de extraer
el aire de una zona deseada, comunmente utilizados en las impresoras 3D como parte del
sistema de refrigeracion, a pesar de su tamafno posee gran potencia. En la figura 4.11 se
puede observar el extractor seleccionado para el proyecto, en la tabla 4.4 se pueden ver

sus especificaciones basicas.
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Figura 4.11 Extractor

Voltaje nominal 24 volts CC
Tamano de entrada 31 mm
Tamano de salida 20x15 mm
Corriente nominal 0.18 A
Ruido 25dBA

Tabla 4.4 Especiaciones del extractor

4.2.2.4 D.- Panel de control

Se disefio una interfaz con la que el usuario pudiese interactuar y manipular el
funcionamiento del dispositivo ozonizador, asi como visualizar los datos entregados por el
sensor, la cual fue cargada en el microcontrolador Arduino nano que funcionaria como

nucleo del panel de control.

El codigo de programacion del panel de control se puede consultar en la seccién de

anexos

4.2.2.4.1 Tarjeta de desarrollo Arduino

Arduino es una plataforma de desarrollo basada en una placa electrénica de hardware libre
que incorpora un microcontrolador programable y una serie de pines hembra los cuales
permiten establecer conexiones entre el microcontrolador y los diferentes sensores y

actuadores de una manera muy sencilla.
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Al hablar de “Arduino” se debe especificar el modelo concreto. Existen diferentes modelos

de placas Arduino oficiales, cada una pensada con un propodsito diferente y caracteristicas

variadas (como el tamario fisico, numero de pines E/S, modelo del microcontrolador, etc.).

A pesar de las varias placas que existen todas pertenecen a la misma familia

(microcontroladores AVR marca Atmel). Esto significa que comparten la mayoria de sus

caracteristicas de software, como arquitectura, librerias y documentacion.

En el proyecto se empled la tarjeta de desarrollo “Arduino nano” dado que su tamafio es

optimo para reducir espacio y consta con las caracteristicas requeridas para realizar el

proyecto, en la figura 4.12 se puede observar un diagrama esquematico que muestra su

distribucion de pines y componentes [29].
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Figura 4.12 Diagrama esquematico Arduino nano.
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Con el proposito de mantener un control de encendido y apagado para la generacion del

arco eléctrico se incorpord un médulo relevador el cual gracias al Arduino es controlado de

acuerdo a los ciclos de activacion del dispositivo ozonizador.

en la seccidon de anexos resaltado en color

El codigo de programacion utilizado para las funciones de Arduino se puede consultar
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4.2.2.4.2 Monitor de cristal liquido (LCD)

Se incorporo con el objetivo de proporcionar al usuario una interfaz donde pueda visualizar

el flujo de datos y orientarse con el funcionamiento del dispositivo ozonizador.

AECDEFGHIJKLMNOP

abcdefahidk lmnorP

Figura 4.13 Pantalla LCD

El LCD es una pantalla delgada y plana formada por un niumero de pixeles en color o
monocromos'* los cuales estan colocados delante de una fuente de luz o reflectora. A
menudo se utiliza en dispositivos electronicos de pilas, ya que utiliza cantidades muy
pequefas de energia eléctrica. En la figura 4.13 se observa el LCD seleccionado para el

proyecto.

Presenta las siguientes caracteristicas que se muestran en la tabla 4.5:

16 caracteres 2 lineas

Cantidad de Caracteres 5x8 puntos

Tamaio de caracter 5.23 x 3 mm

Puede mostrar letras, nimeros, caracteres especiales, y hasta 8 caracteres creados por
el usuario

Backlight LED color azul

Interface paralela Puede operar en modo de 8 bits, o de 4

bits para ahorrar pines del
microcontrolador)

Voltaje de alimentacién 5V

Tabla 4.5 Especiaciones del LCD
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4.2.2.4.3 M6dulo adaptador 12C

Controlar la pantalla LCD con Arduino nano es mucho mas sencillo con la ayuda del médulo
adaptador de LCD a interfaz 12C'® pues permite manejar el LCD utilizando solo 2 pines (SDA
y SCL). Este médulo es compatible con los LCD 1602 y LCD 2004. El mddulo esta basado
en el controlador 12C PCF8574 que es un expansor de entradas y salidas digitales
controlado por I2C. Por el disefio del PCB este mddulo se usa especialmente para controlar
un LCD Alfanumérico. En la figura 4.14 puede observarse el diagrama esquematico del

modulo.

Pin conectado al pin1 del LCD

Pines de conexién

Potenciémetro
contraste

ﬂ'g"fﬁ«-ﬂﬂnﬂ-‘-ﬁ.ﬂlﬂ*f.(\’

Pines de
conexién

Jumper
de luz
fondo

ose e
AODAL A2

Controlador 12C Jumper direccién 12C
PCF8475

Figura 4.14 Mdédulo adaptador 12C

El médulo PCF8574A permite expandir las entradas o salidas digitales de Arduino utilizando
solo 2 lineas del bus 12C (SDA y SCL). El chip PCF8574 logra convertir datos en paralelo (8
E/S) a I12C y viceversa, por lo que es ideal para el manejo de dispositivos como: displays
LCD alfanuméricos, teclados matriciales, LEDs, relays y mas. Puede compartir el bus 12C

con otros dispositivos y asi ahorrar pines, por ejemplo: RTC, memoria, sensores.

Las salidas del médulo PCF8574 son de tipo Latch'®, por lo que mantienen el valor
asignado sin necesidad de actualizacidén constante, permitiendo de esta manera reducir la
carga computacional. Las salidas latch'® son especialmente Utiles al trabajar con relays o
LEDs. Las entradas pueden ser configuradas para activar la salida de interrupcion (INT) y

asi manejar una respuesta rapida.

El codigo de programacion utilizado para controlar el LCD y el moédulo 12C puede

consultarse en la seccién de anexos resaltado en color
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4.3 Elaboracion

La fase de elaboracién del proyecto se dividié en 2 etapas, en la primera se desarrollé un
prototipo funcional utilizando los componentes eléctricos expuestos al ambiente (sin
carcaza) y finalmente en la segunda parte se elaboré el dispositivo ozonizador funcional

siendo este el producto final.

4.3.1 Prototipo

Para la elaboracion del proyecto se seleccion6 los componentes eléctricos y electronicos

que comprenderian la etapa de generacién del arco eléctrico que produciria el ozono.

Se selecciono una fuente de poder adecuada para alimentar el dispositivo ozonizador con
las caracteristicas de 127/24 volts y 1A a CC que se obtuvieron de un arreglo utilizando un

puente de diodos aplicado a un trasformador CA.

Posteriormente se procedio a la etapa de ensamblaje del prototipo en donde se conecto la
fuente de poder al mdédulo regulador de temperatura e induccion que se encarga de
acondicionar la sefial de entrada de voltaje para el transformador flyback como se muestra

en la figura 4.15

Fuente de poder
(Trasformador

de 127/24V a 1A)
Trasformador

Flyback

Modulo regulador de Puente de diodos
temperatura en induccién 2A

Figura 4.15 Configuracion de componentes en etapa de prototipo

Para la entrada del transformador se colocé cable de calibre 16 al que se le dieron 4 vueltas,
siendo esta la cantidad de vueltas convencional utilizada en los transformadores flyback

para generar el voltaje requerido de salida que se encuentra alrededor de los 10kV.
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Dicha salida fue conectada a las placas de aluminio atornilladas sobre una superficie de

acrilico, elevadas a 0.5 cm y separadas a 3 cm entre si.

Este prototipo de las placas mostrado en la figura 4.16 fue utilizado en las pruebas iniciales
para comprobar el funcionamiento del arco eléctrico, ademas de realizar las primeras

pruebas con el sensor de ozono.

Figura 4.16 Prototipo para las placas de aluminio

4.3.2 Ensamblaje final

Una vez concluida la experimentacion con el prototipo se procedié al montaje del producto

final con el que se realizaria la experimentacion de tratamiento por ozono.

Para el ensamblaje se selecciond una tabla de madera de 30X30 cm sobre la cual se monto
la camara de acrilico, la camara de generacion y la seccion donde se colocarian los
componentes de la seccion de acondicionamiento para la alimentacién y voltaje del arco
eléctrico, las cuales fueron adheridas utilizando silicon industrial de color negro para que

quedaran fijas a la base de madera como se muestra en la figura 4.17

54



Fuente de poder
(Trasformador

de127/24V a 1A)
Trasformador
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Ventilador

Figura 4.17 Configuracién de los componentes.

4.3.2.1 Ensamblaje de las secciones del dispositivo ozonizador

Tal y como se mencion6 en capitulos anteriores el dispositivo ozonizador se divide en
distintas secciones de trabajo, las cuales fueron elaboradas una a una como se explica a

continuacion.

4.3.2.1.1 Seccidén de generacion y acondicionamiento para el voltaje del
arco eléctrico

Tanto el transformador como el regulador de temperatura fueron atornillados a la estructura
de madera. En la misma camara se coloco el transformador flyback lo mas alejado posible

del resto de los componentes debido al alto voltaje que este genera.

Para controlar las activaciones del transformador flyback y el extractor de ozono se
colocaron relevadores en estos componentes los cuales se encuentran ubicados en esta

misma seccion.

Por ultimo, se implementé una segunda fuente de alimentacion de 127/5 volts con el
proposito de energizar a los componentes electronicos que se alimentan con este margen
de voltaje, esto debido a que no era posible utilizar el transformador principal para dicho

propésito ya que el transformador flyback generaba demasiada interferencia en la fuente.
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En la figura 4.18 se puede observar los componentes que integran la seccidn de generacion

del dispositivo ozonizador.

Fuente de poder
(Trasformador
de127/24V a 1A)

Trasformador
Flyback

Puente de diodos
2A

Modulo regulador
de temperatura e
induccion

RLFLY

Figura 4.18 Seccion de generacién y acondicionamiento de voltaje.

4.3.2.1.2 Seccidén de generacion del arco eléctrico

Para elaborar esta seccion se procedié a montar el tubo que conectaria a la seccién de
generacion de ozono con la camara de limpieza, el cual fue montado utilizando también

silicon industrial.

A su vez se coloco el ventilador de la camara de generacion de ozono, en esta etapa se
suscitd una problematica debido a que el ventilador se encontraba demasiado cerca de las
placas del arco eléctrico, por lo que se tuvo que realizar una modificacion para alejar 3cm

el ventilador de las placas como se muestra en la figura 4.19

Figura 4.19 Reorganizacién del ventilador de entrada
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Finalmente, para colocar las placas de aluminio se fabricé una estructura de madera que se
encargaria de servir como soporte para las placas, las cuales fueron colocadas a 3cm entre
si. En la figura 4.20 se puede observar la distribucion de los componentes de la seccion del

arco eléctrico.

Cable rojo
terminal
positiva
flyback

Anodo

Placas de
aluminio

Cable negro
terminal
negativa
flyback

Catodo

Figura 4.20 Seccion de generacion del arco eléctrico.

4.3.2.1.3 Seccion de tratamiento de sustratos

Para la siguiente seccién se elabord y colocd la puerta que daria acceso a la camara de
limpieza la cual consta de bisagras, una manija para abrir o cerrar y un soporte para

mantener la puerta cerrada como se muestra en la figura 4.21

Tubo de salida
extractor

Sensor
Mg-131

Tubo
conector de
la camara de
generacion y
............ R == - - - - - eh = la camara de

Puerta con I
limpieza

manija

Figura 4.21 Puerta de la cdmara de limpieza
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Posteriormente, se adaptd una base en el agujero de extraccion para poder colocar el tubo

de salida del extractor como se muestra en la figura 4.22

Tubo de
salida
extractor

Tubo
conector de
la camara de
generacion y
la camara de
limpieza

Figura 4.22 Integracién del tubo de extraccién

Sin embargo, al manipular el tubo de extraccién nos percatamos que era muy estorboso y
dificil de ajustar lo que dificultaba trasportar el dispositivo ozonizador por lo que se optd por
cambiar el tubo por uno mas delgado ademas de que pudiera montarse y desmontar para

facilitar su trasporte como se muestra en la figura 4.23

Cable de
alimentacion

127V
Extractor

Tubo de
salida
extractor

Figura 4.23 Tubo de extraccién version 2

58



4.3.2.1.4 Panel de control

Para la seccién del panel de control se elaboré una estructura utilizando una caja que
serviria como base para colocar los interruptores del panel de control, el LCD y también
funcionaria como cubierta para el Arduino nano, el cual es el nucleo principal del panel de
control. Dicha estructura fue forrada de color negro para contrastar con el color base del
dispositivo ozonizador. En la figura 4.24 se puede observar el panel de control en

funcionamiento.

Boton
funcién de

LCD 45segundos

Botén
funcion de 60
segundos
Botén
funcién de
30
segundos

Figura 4.24 Panel de control.

El codigo de programacion utilizado para los botones puede consultarse en la seccion

de anexos resaltado en color

4.3.3 Producto final

Para considerar el proyecto como un producto finalizado se conectaron todos los
componentes juntos para comprobar que todos funcionaran de forma o6ptima antes de

atornillar y cerrar el dispositivo ozonizador como se muestra en la figura 4.25

59



C.-Seccion de
tratamiento de
los sustratos

D.- Panel de
control

Figura 4.25 Prueba del funcionamiento final

A.-Seccion de
acondicionamiento
para la alimentaciéon y
voltaje del arco
eléctrico.

B.-Seccién de
generacion de
ozono por efecto
corona.

Una vez se comprobd que todo estuviera conectado correctamente y funcionara como era

requerido, se procedié a organizar los cables y componentes previo a su cierre como se

muestra en la figura 4.26

A.-Seccion de
acondicionamie
nto para la
alimentacion y
voltaje del arco
eléctrico.

C.-Seccion de
tratamiento de
los sustratos

B.-Seccion de
generacion de
ozono por efecto
corona.

D.- Panel de
control

Figura 4.26 Organizacion de cables y componentes
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Como etapa final se atornillaron las tapas del techo del dispositivo ozonizador para no dejar

expuesto los componentes al exterior como se muestra en la figura 4.27

Cable de
alimentacion
127v

I
i
i Panel de
:/ control
I
I
Extractor I
Puesta de la

camara

Figura 4.27 Presentacion final del dispositivo ozonizador

Teniendo en cuenta que no se considerd la altura del trasformador flyback cuando se
mando a realizar los cortes en acrilico se tuvieron que hacer un par de agujeros para
que permitiese la salida de los cables del trasformador flyback y estos pudiesen llegar

a la camara donde se encuentran las placas de aluminio donde debian conectarse.

En la figura 4.28 se puede observar al dispositivo ozonizador en funcionamiento.

Botén
funcién de
60 segundos

LCD

Boton
funcion de
45 segundos

Botoén
funcion de

Extractor 30 segundos

Figura 4.28 Dispositivo ozonizador encendido
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4.4 Conclusiones

Este capitulo comprende a todo lo referente a la elaboracion del dispositivo ozonizador, en
donde se planifico los pasos a seguir para tener una guia de como se elaboraria el

dispositivo.

En cuanto al disefio este dispuso de tres etapas, en donde primero se desarrollé un circuito
electrénico con los componentes del dispositivo con ayuda de Proteus, como segunda etapa
se desarrollé un diagrama 3D en donde se dividi6 por secciones todas las etapas que
comprendian al dispositivo ozonizador con el objetivo de tener un enfoque mas especifico
de la vista de cada seccion. Finalmente se desarroll6 un diagrama de flujo que ayudaria al

desarrollo del codigo de programacion para la automatizacion del dispositivo.

Una vez completado el disefio, esto permitié proceder a la etapa de elaboracidn, la cual se
dividio en 2 etapas; para la primera fase se desarrolld un prototipo utilizando solamente los
componentes eléctricos y electronicos con el objetivo de tener un mejor entendimiento del
funcionamiento del dispositivo ozonizador. En cuanto a la segunda etapa se desarroll6 la
carcasa y se montaron todos los componentes para automatizar el sistema y asi obtener la

version final.
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CAPITULO V - Resultados experimentales del
funcionamiento en el dispositivo ozonizador

En este capitulo se muestran los resultados experimentales del funcionamiento del
ozonizador, donde el contenido es dividido en tres partes. Como primera parte se muestra
el resultado de la calibracion del sensor ocupado para conocer la cantidad de ozono en ppb
qgue es obtenido mediante el dispositivo ozonizador elaborado. Posteriormente se muestran
los resultados al exponer dos peliculas de materiales (estructura TFT) sometidas en ozono,
su uso en el tratamiento de superficies. Y por ultimo el resultado del dispositivo ozonizador

como limpiador de superficies.

5.1 Calibracion del sensor MQ-131

Este procedimiento se realizé en conjunto con la generacidon de ozono por medio del efecto
corona y la utilizacion del sensor MQ-131. El sensor se conect6 a la tarjeta de desarrollo
Arduino nano. Con el uso del ADC vy la utilizacién de un cddigo para la lectura del ADC,
previamente cargado en el Arduino, se obtuvo la lectura de la variacién de voltaje del sensor.
Para la visualizacién de los datos se utilizdé el monitor serial para extraer los datos que

posteriormente serian analizados mediante una hoja de calculo.

En la figura 5.1 puede observarse la configuracion de la conexién del sensor con la placa

de desarrollo Arduino nano.

Sensor Mg-131 i : =y ;
~_ . i n __— Arduino nano
- _‘ : = i

Figura 5.1 Pruebas con sensor MQ-131 y el microcontrolador.
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El codigo de programacion para la adquisicion de datos del sensor puede consultarse

en la seccion de anexos resaltado en color verde oscuro.

En la figura 5.2 se muestran mediante el monitor serial del Arduino en la computadora los
primeros datos que lograron obtenerse del sensor de ozono MQ-131 al ser sometido en un

ambiente con ozono.

Interfaz de
desarrollo
Arduino

Monitor serial

Figura 5.2 Adquisicion de datos por medio de la interfaz de Arduino.

5.1.1 Experimentacién de concentracion de ozono

Se generd ozono mediante el efecto corona y se realizé un muestreo de ozono con el sensor,
el muestreo se realizé con multiples experimentos de generacion de ozono para medir la
concentracion en partes por billon (ppb). De esa manera obtener datos precisos de la
generacion de ozono y del funcionamiento del dispositivo ozonizador. De los datos
obtenidos se comparo con la hoja de caracteristicas de concentracion proporcionadas por

el fabricante del sensor.
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En la figura 5.3 se observa la curva de sensibilidad del sensor MQ-131 obtenida de su
DataSheet.
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Concentracion (ppb)

Figura 5.3 Curva de sensibilidad del sensor MQ-131

La primera prueba de censado se realizdé en un espacio abierto ya que no se tenia una
camara para contenerlo, esto ocasiono que la cuantificacién del ozono fuera inestable al no
tener una buena concentracion del gas, debido a esto, se pudo observar que la tabla de
datos de censado era irregular ya que sus valores fueron alejados a los propuestos por el
fabricante, pero se mantuvieron aproximados en la forma de la curva original obtenida de la

datasheet.

En la figura 5.4 se observa la concentracion obtenida en ppb tras realizar el primer

experimento.
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Figura 5.4 Curva de sensibilidad (Primer experimento)
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Los experimentos posteriores fueron realizados en la camara cerrada del dispositivo
ozonizador con flujo de entrada y salida de ozono por lo que al observar los datos medidos
por el sensor se percibié que sus datos fueron mas cercanos a los valores del fabricante y
de este modo conocer la concentracion de ppb utilizada en las pruebas de los sustratos. En
base a esto en la figura 5.5 puede observarse la curva de valores obtenidos tras realizar 10
experimentos de concentracion en ppb. En base a esto pudimos observar que el promedio

de generacion va desde las 100ppb hasta 500ppb

1200
1000
800
600

400

Concentracion(ppb)

200

0 1 2 3 a 5 6
Voltage(v)

Figura 5.5 Curva de sensibilidad (Promedio de 10 experimentos)

5.1.2 Experimentos de degradacion de ozono en la camara del
dispositivo ozonizador

Al percibir que existia una generacion de ozono se realizaron experimentos para conocer la
degradacion del ozono en el ambiente con el fin de comprobar que el proceso es amigable
al no contaminar, ya que se descompone en oxigeno con rapidez. Para los experimentos se
realizaron pruebas de degradacion del ozono en un tiempo de 3 min, logrando observar que
al transcurrir 90 segundos el sensor dejaba de percibir ozono, esto debido en base a la

grafica del fabricante los valores por encima de “4V” indican que no hay ozono presente.

926 datos

En la figura 5.6 se observa la degradacién del primer experimento siendo SCdaton) ) =

183.5 segundos de muestreo.
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Degradacion en 3 min  (Primer Experimento)
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Figura 5.6 Degradacion del ozono en 180 segundos (Primer experimento)

Una vez integrado a la camara el ventilador de entrada y el extractor de salida se realizaron
experimentamos para observar el desarrollo de la degradacion de ozono a lo largo de 3 min.
De esto se pudo observar que la eficiencia de degradacion aumenté 300% al realizar el
proceso de degradacion en 30 segundos basandose en la informacién del fabricante del
sensor. Por ultimo, se pudo corroborar que el ozono generado por el ozonizador no puede

considerarse como contaminante ya que el ozono es extraido y degradado rapidamente.

En la figura 5.7 se observa el promedio de 10 experimentos de degradacion siendo

900 datos
S(datos)s) 180 segundos de muestreo.

Degradacion en 3 min (Promedio 10 experimentos)
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Figura 5.7 Degradacién del ozono en 180 segundos (Promedio de 10 experimentos).
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5.2 Resultados del dispositivo ozonizador como tratamiento de
superficies

Se ocupo el proyecto como equipo para tratamiento de superficies, para ello se usaron dos
sustratos con peliculas de materiales previamente depositadas. Los materiales sometidos
al tratamiento en el dispositivo ozonizador fueron el 6xido de hafnio-indio-zinc (HIZO) y el
oxido de hafnio (HfO2), depositados sobre un sustrato de silicio. Los materiales sometidos
en el estudio son ocupados como material semiconductor y material dieléctrico de
compuerta, ambos materiales son empleados en la estructura TFT la cual es desarrollada

en el laboratorio de la SEES.

Las muestras de HIZO y HfO2 fueron depositadas mediante el método de pulverizacion
catddica de RF a RT. Ambas muestras fueron depositadas por un tiempo de 30 minutos, en
ambiente de argdn en camaras independientes. Cabe mencionar que la configuracion de
los depdsitos de las peliculas va de acuerdo con la fabricacién de TFTs. Estos depdsitos

fueron realizados por el técnico de laboratorio de microelectronica de la SEES.

Como parte del desarrollo experimental, las muestras de HIZO y HfO2 fueron colocadas en
la camara del dispositivo ozonizador con la compuerta cerrada. De acuerdo con la
configuracion de utilizacion del proyecto para ser empleado de manera segura este cuenta
con tres temporizaciones predeterminadas para generar ozono y evitar que se sobrecaliente
el equipo, las cuales son: 30seg, 45seg, y un minuto. Ambas muestras fueron sometidas a
dos sesiones que contienen 8 ciclos de 10 exposiciones de ozono. Se selecciono las
configuraciones de un minuto para maximizar la exposicién de ozono en las muestras, con
un tiempo de descanso de 30 segundos, esto trae como resultado que cada ciclo tiene un
tiempo de duracién de 15 minutos y cada sesion tiene un tiempo de duracion de 120 minutos,
dado a que se realizaron 2 sesiones el tiempo total de experimentacion ascendi6 a 4hrs en

total.

La forma en que se analiz6 el posible cambio logrado por la exposicion en ozono a cada
una de las capas es realizada mediante la medicién de sus espesores con la técnica de
Elipsometria. La Elipsometria es una técnica de analisis éptica que se basa en el cambio

del estado de polarizacion de la luz que se incide sobre un material. Si se determina el

68



cambio de polarizacion que un sistema multicapas produce sobre el haz incidente, se
pueden establecer los espesores (xi) de las capas que lo componen, mediante el ajuste de
los parametros elipsométricos (psi (W) y delta (A)) al modelo 6ptico del sistema [30]. Dicho
analisis no altera la muestra y es util para la determinacion de espesores de peliculas
delgadas e indices de refraccién complejo. El elipsdmetro de angulo variable utilizado para
estas mediciones es de la marca Gaerthner Scientific Corporation de modelo
L2W16S633.830 como se ve en la figura 5.8

Figura 5.8 Elipsdmetro de la SEES

El indice de refraccion (n) de una sustancia o medio es un numero adimensional que
describe la propagacion de la luz a través de él. Como el tratamiento a la superficie del
material en 0zono no podria cambiar la morfologia o caracteristicas del volumen del material,
se considero6 al indice de refraccion de forma constante. Cuando la luz atraviesa un medio,
una parte de ella es absorbida, esto puede incluirse en el calculo del indice de refraccion
complejo, como el coeficiente de extincion (k), que indica la absorcion de la luz incidente por
el material. Para el caso del éxido semiconductor amorfo y dieléctrico amorfo de alta
constante, los cuales son materiales ocupados en la fabricacién de los TFTs, no presentan
absorcion a las longitudes de onda ocupadas por el equipo, dando como resultado que el
valor de k sera igual a “cero”. En la figura 5.9 se ve la medicion de la muestra por el

elipsdometro después de ser tratada por el dispositivo ozonizador.
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Figura 5.9 Medicién de la muestra por el elipsémetro

En la figura 5.10 se ilustra la interfaz del software utilizado para obtener los datos de las

mediciones.
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Figura 5.10 Software de medicion y calculo del elipsémetro

La imagen anterior no contiene los datos medidos solo se utilizé para ilustrar el
funcionamiento del software

De los datos extraidos por el software del elipsdmetro se obtuvo un documento con los datos

adquiridos en el procedimiento, de los cuales se seleccionaron unicamente los espesores e

indice de refraccion de cada muestra como datos a analizar.

En la tabla 5.1 se muestra el resultado del calculo del espesor e indice de refraccion

mediante el software del fabricante, ocupando los parametros psi (W) y delta (A) de cada
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medicion por elipsometria. La longitud de onda ocupada para la medicion del espesor es de

A=632.8 nm y A=824.3 nm, configurado por el fabricante del equipo.

indice de indice de
Muestra Etapa de medicion Espesor refraccion refraccion

(nm) A=632.8 nm A=824.3 nm

Inicio (Sin exposicién)  55.7 1.9755 1.9603
Al termino de sesiéon 1 56.6 1.9755 1.9603
Al termino de sesion 2  57.1 1.9755 1.9603

Inicio (Sin exposicién) 56.0 1.7348 1.7079
Al termino de sesibon 1 59.6 1.7348 1.7079
Al termino de sesién 2 60.0 1.7348 1.7079

Tabla 5.1 Resultados de medicion de espesores por elipsometria.

En la figura 5.11 se muestra el grafico de la medicion del espesor para la muestra de HIZO.
De los resultados en las tablas de los anexos se pudo observar un incremento en

nanometros del espesor de la pelicula, con la ligera tendencia a saturar dicho valor.

Espesor HIZO (nm)

575
57
56.5
56
555

55
Inicio sesion 1 sesion 2

Figura 5.11 Grafico del espesor de HIZO al inicio y después de su tratamiento en ozono

La medicion inicial se dio antes de someterla al dispositivo ozonizador, la sesién 1 fue
después de un proceso de exposicion completa dentro del proyecto y la sesiéon 2 fue

después de someter las muestras una vez mas al mismo procedimiento en el dispositivo.
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En figura 5.12 se muestra el grafico de la variacion en el espesor de la pelicula del HfO2
antes y después del tratamiento en ozono. Del resultado de las tablas de los anexos se pudo
observar un ligero incremento en el espesor de la pelicula, y una mayor tendencia a saturar

su valor.

Espesor HfO2 (nm)
62

60

58
56

54
Inicio Sesion 1 Sesidn 2

Figura 5.12 Grafico del espesor del HfO:2 al inicio y después de su tratamiento en ozono.

En base a lo visto para ambas muestras, se observd un ligero incremento del espesor
después de la sesion 1 y un incremento aun menor después de la sesion 2, tendiendo a
saturar el espesor después de mas sesiones en ozono a cada uno de los materiales. Esto
podria traducirse como una densificacion en los atomos de oxigeno provenientes del ozono
a los atomos desplazados o faltantes en la superficie del material mejor conocido como

“vacancias de oxigeno”.

La reduccion de vacancias de oxigeno puede afectar al dieléctrico, a la interfaz dieléctrico-
semiconductor, al semiconductor y a la interfaz semiconductor-metal de contacto para
formar el drenador y fuente. Por ejemplo, la reduccién de vacancias de oxigeno en el
dieléctrico podria reducir el desplazamiento del voltaje de umbral del TFT. Por otro lado, en
el semiconductor los defectos estructurales forman trampas para los portadores, y con la
reduccion de vacancias de oxigeno se podria modular la concentracién de los portadores
[31]. La modulacion de las vacancias de oxigeno para este tipo de materiales amorfos es
de interés de estudio para mejorar las caracteristicas de los TFTs y para futuras aplicaciones
alternativas.
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Se tendria que hacer un estudio mas amplio de la inclusion del uso del tratamiento en ozono
a la superficie de los materiales semiconductor y dieléctrico de compuerta en el proceso de
fabricacion de AOSTFTs. Se esperaria que el uso del dispositivo ozonizador como
tratamiento de superficies durante el proceso de fabricacién de los AOSTFT sea una

alternativa de desarrollo tecnoldgico para mejorar la estabilidad de los dispositivos.

5.3 Resultados del dispositivo ozonizador como limpieza de superficie

Se realizaron pruebas del dispositivo ozonizador para su uso como limpieza de superficies,
para ellos se colocaron diferentes sustratos con materiales depositados, asi como

materiales del laboratorio de microelectronica.
Se enlistan los materiales ocupados para realizar la prueba con el dispositivo ozonizador:

e Sustrato de vidrio con capa de aluminio de 150 nm de espesor
e Sustrato de vidrio con fotorresina de 400 nm de espesor

e Sustrato de vidrio sucio

e Sustrato de vidrio limpio

e Sustrato de silicio sucio

e Guante estéril para su uso en el laboratorio

e Pinzas de acero inoxidable

Se configuro el dispositivo ozonizador para realizar dos sesiones de 8 ciclos con 10
exposiciones de ozono de un minuto a las muestras y materiales, esta misma configuracién

fue ocupada en el proceso anterior del proyecto como tratamiento de superficies.
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En la figura 5.13 se muestran los sustratos utilizados para la prueba del dispositivo

ozonizador ocupado como limpiador de superficies.

Sustrato de vidrio

con capa de
Guantes estériles aluminio de 150 nm
para su uso en el de espesor

laboratorio

Sustrato de
silicio sucio
Sustrato de
vidrio sucio

Sustrato de vidrio

con fotorresina de
400 nm de espesor
Sustrato de

vidrio limpio

Figura 5.13 Experimento de limpieza con el dispositivo ozonizador

Del resultado obtenido no se mostraron cambios a simple vista, adicionalmente la
realizacion de mas pruebas en el laboratorio de microelectrénica fue limitada, debido a

las nuevas restricciones de uso del laboratorio en tiempo de pandemia por el Covid-19.
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5.4 Conclusiones

En este capitulo se centr6 en el funcionamiento de la generacién del ozono y de su
aplicacion como dispositivo ozonizador. De los resultados de la generacion del ozono se
presentan dos posibles aplicaciones, las cuales son como tratamiento de superficies y

limpieza de superficies en el laboratorio.

De acuerdo a la calibracién del sensor se obtuvo ozono en proporciones de: 300pbb en un

ambiente cerrado.

En cuanto a los resultados obtenidos al utilizar el dispositivo ozonizador como tratamiento
de superficies se concluyd que, al observar una alteracién en el espesor de los sustratos,
esto se puede interpretar como una densificacion en atomos de oxigeno provenientes del
ozono empleado, dando como resultado en una reduccién en las vacancias de oxigeno del
dispositivo. La modulacién de las vacancias de oxigeno es de interés ya que puede mejorar

las caracteristicas eléctricas de los TFTs.

Los estudios obtenidos no fueron pruebas contundentes por lo que se tendria que hacer un

estudio mas a fondo en esa area.

En cuanto al dispositivo ozonizador empleado para la limpieza de superficies no se
obtuvieron resultados muy sélidos ya que a simple vista no se observaron cambios en los
objetivos de pruebas, se tendian que realizar mas pruebas utilizando un microscopio para

poder observar mas a detalle los objetivos de prueba.
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CAPITULO VI - Conclusiones generales

En este trabajo se llevd a cabo el desarrollo de un dispositivo ozonizador con el propdsito
de dar tratamiento a los 6xidos amorfos utilizados en la fabricacion de dispositivos

electronicos.

Con el proposito de comprender mejor las funciones del ozono se realizé un estudio en el
que se concluyé que el ozono es un gas comprendido por tres atomos de oxigeno, es un
oxidante muy potente por lo que reacciona con una gran variedad de compuestos organicos
e inorganicos, lo que lo convierte una gran opcion como desinfectante y tratamiento de

superficies.

Una vez que se comprendieron las propiedades del ozono se realizé un estudio sobre sus
aplicaciones dentro de la microelectronica, donde se concluyé que el tratamiento de
superficie de materiales con ozono puede ayudar a mejorar el funcionamiento de los
dispositivos electronicos en este caso enfocandose en los TFTs basados en 6xidos amorfos.
Los cuales son fabricados en el laboratorio de polimeros de la SEES, laboratorio donde
fueron realizados los experimentos para comprobar el funcionamiento del dispositivo

ozonizador.

Conociendo las caracteristicas mas importantes del ozono se realizé una investigacion
sobre los ozonizadores, de donde se obtuvieron sus caracteristicas mas importantes las
cuales son: su tipo de generacion, su cuantificacion y sus sistemas de seguridad. En base
a esta investigacion se selecciond el método de generacion en que se basaria el proyecto,
asi como el método de cuantificacién que seria empleado para la obtencién de datos, en
base a esto el sensor MQ-131 fue seleccionado por su alta sensibilidad y su compatibilidad
con la tecnologia TTL la cual puede ser empleada para aplicaciones basadas en

microcontroladores.

Una vez concluido el desarrollo tedrico se planted planificar el desarrollo practico, en donde

se disefid todo lo referente a la composicidn del dispositivo ozonizador.

Teniendo todas las bases del disefio se procedio a la etapa de elaboracién, donde primero

se desarrollé un prototipo para comprender mejor el funcionamiento del dispositivo
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ozonizador. Y finalmente se desarrolld la carcasa, se montaron los componentes eléctricos
ademas de utilizar componentes electronicos y el cédigo de programacién del Arduino nos

permitio automatizar el sistema para de esta forma obtener la version final.

Ya teniendo el dispositivo listo fue necesario realizar experimentos para comprobar su
funcionamiento en donde se verifico su eficiencia como tratamiento y limpieza de superficies.
En base a la experimentacion se concluyé que el tratamiento con ozono ayudaba a la
reduccion en las vacancias de oxigeno del dispositivo, la modulacién de vacancias de
oxigeno es de interés ya que puede mejorar las caracteristicas eléctricas de los TFTs de

6xidos amorfos.

En cuanto al dispositivo ozonizador empleado para la limpieza de superficies no se
obtuvieron resultados muy sélidos ya que a simple vista no se observaron cambios en los
objetivos de pruebas, se tendrian que realizar mas pruebas utilizando un microscopio para
poder observar mas a detalle los cambios en la superficie. Los estudios obtenidos no fueron
pruebas contundentes por lo que se tendria que hacer un estudio mas a fondo en esa area.
Dichos estudios no pudieron realizarse a fondo debido al cierre del laboratorio dado a las

contingencias de la covid-19 las cuales sigue sin dar acceso a las instalaciones.
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Glosario

1.-Dioxigeno: El oxigeno molecular, dioxigeno u oxigeno gaseoso (generalmente llamado
s6lo oxigeno) es un compuesto quimico diatdmico que se compone de dos atomos de
oxigeno. Es un gas (a condiciones normales de presién y temperatura) incoloro, inodoro e

insipido.

2.- Espectroscopia de microondas: Técnica utilizada en el anadlisis quimico y en
determinacion de la estructura molecular. Longitudes de enlace. Angulos de enlace.

Momentos dipolares.

3.-Potencial de reduccion (Redox): Es la tendencia de las especies quimicas en una
reaccion redox o de un electrodo en una celda galvanica a adquirir electrones. Se produce
por la reaccion de dos semiceldas que no estan en equilibrio y se mide en milivoltios por

comparacion con un electrodo de referencia como el de hidrégeno.

4.-lonizacién: La ionizacién es un procedimiento a través del cual se generan iones (un
atomo o una molécula que dispone de carga eléctrica a partir de ganar o de perder una

cierta cantidad de electrones).

5.-Rigidez Dieléctrica: Se entiende por rigidez dieléctrica o rigidez electrostatica el valor
limite de la intensidad del campo eléctrico en el cual un material pierde su propiedad aislante

y pasa a ser conductor. Se mide en voltios por metro V/m.
6.- Efluente: Liquido residual que fluye de una instalacion.

7.-Deodorizacion: Proceso utilizado para eliminar o enmascarar olores, en particular,

olores desagradables.

8.-Micropatterning: Es la creacion de superficies especificamente modeladas y
texturizadas para estudiar los efectos del microambiente celular sobre la célula, el tejido, o

el comportamiento del érgano.
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9.-Estequiometria: Es el calculo de las relaciones cuantitativas entre los reactivos y

productos en el transcurso de una reaccioén quimica

10.- Sputtering (método de pulverizacion catodica): Es un proceso fisico en el que se
produce la vaporizacion de los atomos de un material s6lido denominado "blanco" mediante
el bombardeo de este poriones energéticos. Este es un proceso muy utilizado en la

formacion de peliculas delgadas sobre materiales, técnicas de grabado y técnicas analiticas.

11.-Intersticiales: Espacio pequefio que se halla entre dos cuerpos o entre dos

componentes de un cuerpo.

12.-Electrolitos: Sustancia que se descompone en iones (particulas cargadas de

electricidad) cuando se disuelve en agua o los liquidos del cuerpo.

13.-Fluctuante: Este término hace referencia como participio activo de fluctuar, es decir que
fluctia, oscila, mueve, ondula, moda, alterna y varia sobre el agua por
un movimiento agitado, que duda de una resolucion o también que disminuye de una

manera paulatinamente.
14.-Monocromos: Son términos que se aplican a lo que tiene un solo color.

15.-12C: Es un puerto y protocolo de comunicacion serial, define la trama de datos y las

conexiones fisicas para transferir bits entre 2 dispositivos digitales.

16.-Latch (Lat Memory Inglet): También conocida como puerta logica "RESET" es
un circuito electronico biestable asincrono usado para almacenar informacion en sistemas

l6gicos digitales.
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Anexos

Caédigo de programacion para la automatizacion del panel de control del

dispositivo ozonizador

Azul: Relevadores
Verde'lima: LcD
EBE: Sensor MQ-131
Amarillo: Botones

Gris: Acciones de Arduino

GASIGREANIGRGITISNPORE0] //Variable de tiempo real

int Lapso30s=30000;

int Lapso45s=45000;

int Lapso60s=60000;

int Lapsol0s=10000; //variables de tiempo para el delay
int Boton30=1;

int Boton45=1;

int Boton60=1; //variables de los interruptores

iAEICic16s=07 // Ciclos de activaciones de los relés

pPinlede (671)7 //Relevador del ventilador
pinMode (8,0); //Boton de 30 seg
pinMode (9,0); //Boton de 45 seg

pinMode (10,0); // Boton de 60 seg
//Relevador del arco eléctrico

//Configuracién de entradas y salidas

LCD

B Relss

Botones

Acciones
de Arduino

’— Relés

Sensor
MQ-131

’ Acciones

de Arduino

LCD

Sensor
MQ-131

Releva
" dores
Botones

Releva
dores
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'[

Boton30=digitalRead(8) ;
Boton4d5=digitalRead(9) ;
Boton60=digitalRead(10) ;
if (Boton30==0) {

//Lectura de botones
//if del boton 30

}
if (Botond5==0) {

}
if (Boton60==0) {

// while de control de ciclos

Wi

//encender arco

// delay con
funcion millis

// incremento a la variable de ciclos
//se apaga el arco
//se enciende el extractor

g

- P ——

' Acciones

de Arduino

I’,, LCD

Botones

’ Acciones
de Arduino
Botones

’ Acciones

de Arduino
Botones

Acciones
de Arduino

Botones

Acciones
de Arduino
Releva

dores

’ LCD

Sensor
MQ-131

LCD

Releva
dores

LCD

Releva
dores
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//se apaga el extractor Releva
dores

LCD

Releva
dores

Acciones
de Arduino

Releva
dores

l—
o
@)

Sensor
MQ-131

LCD

Releva
dores

l—
o
@)

Releva
dores

,_
O
w)

e athd o oded Al AR 4 o

Releva
dores

Acciones
de Arduino
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Releva
dores

LCD

Sensor
MQ-131

LCD

Releva
dores

LCD

Releva
dores

LCD

Releva
dores
Acciones
de Arduino

TY Vv epw @upmw wYYPY
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Tablas del HfFO2

HfO2 290721 1.txt

Psi Delta
Data
WiL1 6328 wiL2 8243 | Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 34.774| 149.416| 33.868| 159.503 ID: THfO2_010318
50 32.478| 140.407| 31.052| 152.338
55 30.254| 129.053| 27.993| 142.84 Thickness | N K N K
60 28.389| 114.719| 24.96| 129.737 56019 1.7348 0| 1.708| -0.024
65 27.452| 96.735| 22.617| 111.22 Substrate | 3.8663| -0.07 | 3.637 | -0.012
70 27.875| 76.249| 21.966| 86.708
75 30.278| 54.644| 24.358| 59.028
80 34.355| 34.402| 29.634| 34.547
Hf02 290721 2.txt
Psi Delta
Data
wei] 6328 wi2|  8243] | Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 35.255| 147.212| 33.916| 158.082 ID: THfO2_010318
50 33.078| 137.711| 31.106| 150.444
55 31.032| 125.866| 28.151| 140.418 Thickness | N K N K
60 29.419| 111.228| 25.345| 126.844 596.12 | 1.7348 0]1.7079| -0.024
65 28.7 93.54| 23.277| 108.188 Substrate | 3.8663 | -0.06 | 3.6374 | -0.011
70 29.427| 73.561| 22.975| 84.067
75 31.842| 52.914| 25.576| 57.572
80 35.635| 33.458| 30.801 33.836

91



Hf02_290721_3.txt

Psi Delta
Data
wei| 6328 wi2|  8243] | Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 35.213| 146.857| 33.779| 157.904 ID: THfO2 010318
50 33.039| 137.22| 31.084| 150.16
55 31.071| 125.324| 28.201 | 140.157 Thickness | N K N K
60 29.472| 110.613| 25.377| 126.419 600.35 | 1.7348 0(1.7079 | -0.024
65 28.812| 92.995| 23.368| 107.704 Substrate | 3.8663 | -0.06 | 3.6374 | -0.011
70 29.586| 73.163| 23.148| 83.695
75 31.96| 52.673| 25.714| 57.347
80 35.916| 33.13| 31.099| 33.191
Tablas del HIZO
HIZO 290721 1.txt
Psi Delta
Data
wL1 6328 WL2 8243 Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 32.17| 144.65| 32.474| 158.35 ID: HIZO_ 290721
50 29.585 134 | 29.421| 150.606
55 27.395| 120.51| 26.194| 140.241 Thickness | N K N K
60 25.922| 103.855| 23.085| 125.631 55786 1.9755| -0.01 | 1.9603 | -0.062
65 25.742| 84.267| 20.912| 105.077 Substrate | 3.8663| -0.06 | 3.6374 | -0.011
70 27.228| 63.824| 20.879| 79.008
75 30.393| 44.765| 24.045| 52.593
80 34.822| 27.949| 29.727| 30.623
HIZO_290721_2.txt
Psi Delta
Data
WL1 6328 WL2 8243 Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 32.357| 144.127| 32.552| 158.101 ID: HIZO_ 290721
50 29.776 | 133.344| 29.441| 150.238
55 27.669| 119.775| 26.264| 139.758 Thickness | N K N K
60 26.349| 103.06 | 23.271| 125.025 56777 1.9755| -0.01 | 1.9603 | -0.057
65 26.297| 83.575| 21.317| 104.467 Substrate | 3.8663| -0.06 | 3.6374 | -0.011
70 27.804| 63.375| 21.463| 78.448
75 31.059| 44.261| 24.745| 51.83
80 35.434| 27.393| 30.499| 29.718
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HIZO_290721_3.txt

Tablas de costos del dispositivo ozonizador

Costo de elaboracion del dis

Psi Delta
Data
WL1 6328 wL2 8243 Thin Film Model
AOI PSI| DELTA PSI| DELTA
45 32.452| 142.488 | 32.505| 156.995 ID: HIZO_290721
50 30.123| 131.366 29.56 | 148.808
55 28.246| 117.81| 26.559| 137.94 Thickness | N K N K
60 27.062| 101.19| 23.672| 123.028 576.07| 1.9755| -0.01 | 1.9604 | -0.062
65 26.965| 82.162 21.85| 102.469 Substrate | 3.8663| -0.06 | 3.6374 | -0.011
70 28.51| 62.686| 22.124| 77.441
75 31.687| 44.308| 25.315| 52.049
80 35.844| 27.684| 30.897| 30.342

Componente

Fuentes de poder
Transformador Flyback
Electrénica en general
Sensor de ozono
Lamina de aluminio
Acrilico

Madera

Ventilador

Extractor

Arduino NANO
Display LCD

Silicon industrial
Mangueras

Bisagras y herrajes
Cable calibre 16°
Mano de obra

Costo total

ositivo ozonizador

$

Costo
250.00
600.00
250.00
698.00
200.00
700.00
65.00
200.00
100.00
120.00
44.00
150.00
72.00
50.00
50.00
1000.00
4534.00
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Manual del dispositivo ozonizador

1.- Conectar el cable de alimentacién a 120 v.
2.- Encender el dispositivo ozonizador por medio de su interruptor.
3.- El ozonizador entrara en etapa de espera.

4.- Abrir la puerta e introducir el sustrato u objeto que sera sometido al tratamiento y cerrar

la puerta.

5.- Seleccionar el tiempo de tratamiento deseados entre las configuraciones del panel de

control.
6.- Esperar a que el ozonizador termine su ciclo de tratamiento.
7.- Retirar muestra u objeto del dispositivo ozonizador.

8.- Una vez concluido el tratamiento presionar el interruptor para apagarlo.

Precauciones

Antes de poner en funcionamiento el dispositivo ozonizador asegurarse que ninguna de las

entradas y salidas de aire se encuentren obstruidas.

Mientras el ozonizador se encuentre realizando un tratamiento asegurarse de que la puerta
del ozonizador no se encuentre abierta y no abrirla, ya que esto resultaria en la exposicion

directa del usuario con el ozono.

En caso de presentar irritacion en nariz o garganta, desconectar el dispositivo ozonizador,
ventilar la habitacion unos minutos (aproximadamente 15) y alegarse de esta mientras se

espera.
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