O (T3

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA

DE MEXICO

PROGRAMA DE MAESTRIA Y DOCTORADO EN

INGENIERIA (ENERGIA)

DESARROLLO DE ARREGLOS DE VIDRIOS LAMINADOS
CON RECUBRIMIENTOS ESPECTRALMENTE SELECTIVOS
PARA APLICACIONES ARQUITECTONICAS Y
AUTOMOTRICES

T E s 1 S
QUE PARA OBTENER EL GRADO DE
DOCTOR EN INGENIERIA (ENERGIA)
PRESENTA:

JORGE OVIDIO AGUILAR AGUILAR

DIRECTOR DE TESIS: DR. KARUNAKARAN NAIR PADMANAEHAN P.

2005

m . 3HO0B 3



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



DEDICATORIAS

A mi hijo Jorge Abraham:.
Mi mayor inspiracién y motivacion,
gracias DIOS mio por darme la bendicion de tener un hijo como él.
A mi esposa Cecilia Lopez:
Por toda la paciencia, e! apoyo y el amor incondicional que me has dado, te amo.

A mis padres, Victoria y Saturnino:

Por el gran amor, confianza y apoyo que me han brindado toda la vida, que DIOS los

bendiga.
A mis hermanas, Martha y Olga:

Por los hermosos momentos que vivimos en nuestra infancia y por todo el apoyo que

me han brindado durante mi carrera profesional.
A la memoria de mi Tio Jesis Arenas:
Por todo el apoyo que me brindaste para hacer de mi un buen profesionista
A la memoria de Adrian Martinez Millan:

Por ese ejemplo de dedicacién y trabajo que nos dejaste a tus compafieros del CIE.

Autorize § I8 Ticecciba Gonseal de Bibdliclocas de la
AR 3 difundic a0 SO0 alevirbueo & preso 3

contamidn (de &l trebeje TION .L,}P.
SDMERE EM g g2
g ] it
Sronm DT FEBIE. :
FIRMA:




AGRADECIMIENTOS

Expreso mi mas sincero agradecimiento al Dr. Karunakaran Nair, por darme la
confianza y el apoyo para desarrollar este trabajo de investigacion bajo su direccion,
gracias por todas sus ensefianzas y buenos consejos. A la Dra. Santhamma Nair por el

gran apoyo, ensefanzas y consejos que me ha brindado durante este proyecto.

Un especial agradecimiento a los miembros del jurado de tesis, por sus valiosos y
atinados comentarios a este trabajo: Dra. Gabriela Alvarez Garcia, Dra. M. T. S Nair,
Dr. Rafael Almanza Salgado, Dr. Claudio A. Estrada Gasca, Dr. Arturo Fernandez
Madrigal y Dr. Guillermo Pulos Cardenas.

Al Dr. Aardén Sanchez Juarez, Dr. Jorge Rojas Menéndez, M.F.M. José Campos
Alvarez y al Téc. Oscar Gémei Daza Almendaro, por el apoyo, ensenanzas y sobre
todo la amistad que recibi de ustedes durante mi estancia en el CIE. Al Dr. Wilfrido
Rivera Gomez Franco y al Dr. Edgar Santoyo Gutiérrez por las facilidades otorgadas
para la realizacion de mi examen de grado. A todos mis comparieros con quienes tuve
la oportunidad de trabajar y convivir: Yamilet, Airel, Fernando, Nicolas, Yolanda,
Verénica, David, Manuela, José Ortega, Luis, Felipe, Rogelio, Sarah, Maria Luisa,
Bindu, Donaji, Lupita, Eva, Beatriz, César, Harumi, Jorge, Carlos, Victor, Adrian,
Silvia, y Lourdes.

Al Centro de Investigacion en Energia, CIE-UNAM y al Posgrado en Ingenieria de la
UNAM, por brindarme las facilidades para desarrollar este proyecto de investigacién. A
todo el personal Académico y Administrativo de CIE por las facilidades y el apoyo
otorgado durante mi estancia en el CIE. A todos los trabajadores que me brindaron su

amistad y apoyo en este tiempo, gracias.

A mis amigos del Cenidet. Dr. José Maria Rodriguez Dr. Jorge Colin, Dr. Jesls
Xaman, M. C. Efrain Sima y M. C. Heladio Martinez, por la gran amistad que nos ha
unidos todos estos afios y la alegria que siento al saber que todos estamos logrando
nuestros objetivos.



A la Gerencia de Materiales y Procesos Quimicos del Instituto de Investigaciones
Eléctricas, por otorgarme las facilidades para llevar a cabo las pruebas de adhesion a
los vidrios laminados desarrollados en este trabajo. Un especial agradecimiento al Ing.
Alberto Brito Luisillo y al Sr. Serafin Castro por el soporte técnico y por la amistad
que me brindaron durante el desarrollo de las pruebas de adhesién. A la empresa
Sekisui S-Lec de México, por las facilidades otorgadas para la elaboracion de los
vidrios laminados. Un especial agradecimiento a: Ing. Pedro Cérdoba, Ing. Miguel
Hermandez y al Sr. Eduardo Chavaje, por el soporte técnico y la amistad que me
brindaron durante mi proyecto de investigacion. A la empresa Vancouver Glass,
Jiutepec, Mor., por las facilidades otorgadas en el proceso de laminacion de vidrios.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia, CONACYT y al Sistema Nacional de
Investigadores SNI, por el apoyo econdémico que me otorgo para el desarrollo de este
trabajo de investigacion. A los proyectos DGAPA-UNAM (IN106300), MOR-CONACYyT -
(MOR-2003-01-9350) y por el apoyo econémico que recibi6 mi proyecto de

investigacion.

A la Universidad de Texas en Austin, por las facilidades otorgadas para la realizacion
de las pruebas de impacto y adhesion a los vidrios laminados. Al Dr. Ken Liechti y Dr.
Ravi Chandar, por sus pacientes consejos para la realizacibn de las pruebas

experimentales de adhesion e impacto respectivamente.

Al Centro de Investigacion en Ingenieria y Ciencias Aplicadas, CIICAP, por las
facilidades otorgadas para el anélisis de AFM. En especial a la Dra. Maria Elena Nicho
y la Srita. Maricruz Resendiz por las facilidades otorgadas para los analisis de AFM.

A todas aquellas personas (muchas) que directa o indirectamente me brindaron su
apoyo incondicional para la realizacion de este trabajo, mis mas sincero

agradecimiento!



No claudigues

@Wu{oxmtymmlaoxwmma/ veces swelen tv
@umdoaﬁw&amwmmwm

Guando vayar mallas cosas como a veces suelen év
Cuando ctreyea lu camine solo cucstas que subiv
Cuando ya el dolor le agobic y no fuedas ya safviv
Descansar acase debes; fovo nenca desisliv

Fras bas sombras de lo duda; ya flaleadas; ya sombrias
Puede bien surgiv ed briunfo; no el fracaso gue lemias
Y ne es datble a ltu igneorancia figerarie cudn cercane

Fuede estan el bien que ankelas y que juygas-lan lefane

Fischas, luchas frowmeis quue longas en labregra gue susfrin

Guando lodo este freor; imdis dobemeos insistiv!

R Hifling



RESUMEN

En este trabajo se presenta el desamollo de vidrios laminados con peliculas
espectralmente selectivas para el control de la radiacidn solar, que permiten reducir la
carga térmica al interior de edificaciones y automoviles en climas calidos. Estos
envidriados ademas, tienen caracteristicas mecanicas similares a un vidrio laminado de
seguridad. Esto permite su uso en regiones geograficas propensas a tormentas
tropicales y huracanes. Las peliculas espectralmente selectivas utilizadas en este
trabajo fueron peliculas delgadas semiconductoras de sulfuro de cobre y seleniuro de
cobre, y una combinacion de éstas, depositadas sobre sustratos de vidrio y polietileno
de tereftalato (PET) por el método de depdsito por bafio quimico (CBD, en inglés). Con
los sustratos depositados se prepararon varios tipos de arreglos de vidrios laminados
controladores de la radiacion solar (avilcrasol). Los valores de transmitancia éptica del
20-40% permiten suficiente iluminacién al interior, y la reflectancia especular del 10%
minimiza el deslumbramiento en la regién del visible, tipico de este tipo de envidriados.
La transmitancia optica en la regidén del cercano infrarrojo es menor al 10%, lo cual
conduce a una reduccion en la carga térmica al interior bajo condiciones de irradiacion
solar. La evaluacion optica dei comportamiento de este tipo de envidriados, avilcrasol,
se realizd siguiendo la norma ISO 9050:2003, donde se considero una irradiancia
espectral solar de AM1.5 (850 W/m?) con la sensibilidad del cjo humano a la vision
diurna. Se utilizaron programas de computo reportados en trabajos previos, para
evaluar el comportamiento térmico de los avilcrasol bajo diferentes condiciones. Se
encontrd que instalar un avilcrasol con valores de transmitancia, reflectancia y
absortancia solar total de 0.08-0.22, 0.09-0.11 y 0.66-0.83, respectivamente, en
ventanas de edificaciones o automéviles, podria reducir la carga térmica al interior en
un 40%-50%, en comparacién con un vidrio laminado claro. Esto permitiria un ahorro
significante en acondicionamiento del aire. Se evaluaron por primera vez las
propiedades mecanicas de los avilcraso/ utilizando el método de prueba de corte-
compresivo. Los resultados mostraron que en el caso de los avilerasol con peliculas
delgadas depositadas sobre vidrio, en general, no hay cambios significativos en la
resistencia adhesiva, comparado con los vidrios laminados claros. La adhesién de los
avilcrasol esta en funcion del tipo y espesor de las peliculas delgadas depositadas. Los
mejores resultados fueron de los avilcrasol con peliculas delgadas de suifuro de cobre y
seleniuro de cobre depositadas sobre vidrio recubierto con una pelicula delgada de
sulfuro de zinc como sustrato. Los valores de resistencia adhesiva de estos envidriados
estuvieron en el rango de 9-12 MPa, lo cual es apropiado para su aplicacion en
ventanas de edificaciones y automoviles. Para los avilcrasol que incorporan
recubrimientos semiconductores sobre hojas de PET, las caracteristicas oOpticas y
térmicas fueron comparables a los que incorporan recubrimientos sobre vidrio, pero el
comportamiento mecanico fue inferior. Con base en la experiencia practica ganada
durante el desarrollo de este proyecto, se establecieron criterios para la seleccion de
vidrios laminados de control solar para diversas aplicaciones en zonas tropicales. Se
presentan recomendaciones sobre el uso de catorce diferentes tipos de avilcrasol
desarrollados en este proyecto, para aplicaciones arquitecténicas y automotrices. Las
perspectivas tecnoldgicas de este trabajo son prometedoras. Se espera que la
trascendencia de este proyecto, incluyendo la realizacion del trabajo futurc propuesto al
final del mismo, tengan el potencial de impactar de manera positiva en la reduccion del
consumo de energia a nivel nacional.



ABSTRACT

The development of laminated glass with spectrally selective solar control thin films,
which reduce thermal load in buildings and automobiles in warm climates, is presented.
These glazings also possess mechanical characteristics similar to those of commercial
faminated safety glass. This implies their use in geographical regions prone to fropical
storms and hurricanes. Spectrally selective thin films used in this work are
semiconducting thin films of copper sulphide and copper selenide, and a combination of
these deposited on glass and polyethylene terephthalate sheets (PET) by the chemical
bath deposition {(CBD) method. Using the coated substrates, various arrangements of
laminated solar control glazings (avilcrasol in Spanish) were prepared. Optical
transmittance of 20-40% which provides sufficient iflumination, and specular reflectance
of 10% in the visible region which minimizes glare are typical in these glazings. Optical
transmittance in the near infrared region is < 10% for these glazings, which leads to
reduced thermal load in the interior under solar irradiation. The evaluation of the optical
behaviour of the laminated glazings, avilcrasol, was done following the ISO 9050:2003
standard, where AM1.5 (850 W/m’) solar spectral irradiance along with sensitivity of
human eye for daylight vision was considered. In order to evaluate the thermal
behaviour of avilcrasol under different ambient, a previously reported computer program
was used. It was found that installation of avilcrasol with total solar fransmittance,
reflectance and absorptance values of 0.08-0.22, 0.09-0.11 and 0.66-0.83, respectively,
in architectural or automobile windows would reduce the thermal load of the interior by
40%-50%, as compared with windows with conventional glazings. This would enable
significant energy saving in air conditioning. The mechanical properties of avilcrasol
were evaluated for the first time, using compressive-shear stress adhesion test. The
results showed that in the case of avilcrasol involving the coatings applied on glass
substrates, generally there is no significant effect on adhesive resistance compared with
those of clear glass laminates. The adhesion of avilcrasol is a function of the type and
thickness of the thin films deposited. The best results were obtained for the avilcrasol
with thin film of copper sulphide and copper selenide deposited on glass coated with
zinc sulphide as substrate films. The values of adhesion resistance of such glazings are
in the 9-12 MPa range, which are appropriate for architectural and automotive window
applications. Similar optical and electrical characteristics were observed for avilcrasol
which incorporafes semiconductor coatings on PET sheets. However, the mechanical
behaviour in general was inferior. Based on the practical experience gained during the
development of the present project, criteria for the selection of the solar control
laminated glass for diverse applications in fropical locations were established.
Recommendations are made for the use of a selection of fourteen different avilcrasol
types developed in this work for distinct architectural and automolive applications. The
technological perspectives of the present work are promising. Hopefully, the
transcendence of the present work including the realization of the future research
proposed at the end may have a potential fo make a positive impact in the reduction of
energy consumption at a national level.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

En este Capitulo se presenta la justificacion, la revision bibliografica y el objetivo de
este trabajo de investigacion. En la primera parte se presenta el problema de la
ganancia de calor a través de las ventanas de edificaciones y automoviles y las
ventajas que se tienen al utilizar peliculas delgadas espectralmente selectivas. En la
revision bibliografica se presentan estudios previos sobre: depdsito quimico de peliculas
delgadas semiconductoras espectralmente selectivas, transferencia de calor en vidrios
laminados que integran las peliculas mencionadas anteriormente y el comportamiento
mecanico de vidrios laminados sujetos a cargas de viento, impacto y esfuerzos
cortantes y compresivos. En la Gltima se presenta el objetivo que motivé a desarrollar

este trabajo de investigacion y una descripcién capitular.

1.1 Antecedentes

De acuerdo a la Secretaria de Energia [1], la demanda de energia se ha incrementado
como resultado de la dinamica de la economia mundial y las expectativas a mediano

plazo plantean que seguira en aumento, utilizando en su mayor parte combustibles
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fosiles. No se ven posibilidades en un plazo razonable de que puedan ser sustituidos en
forma significativa por otras fuentes de energia, como las renovables. Entre sus
ventajas estan; sustentabilidad, ya que son capaces de preservar las fuentes,
garantizan la seguridad y diversidad del suministro energético, disponibilidad de
servicios de energia virtualmente sin impacto ambiental, contribuyendo a la proteccion
del ecosistema de las generaciones presente y futuras. En los Ultimos afos se ha visto

una clara tendencia hacia la baja de los costos en los equipos de energias renovables.

Dado que las reservas de fuentes de energia no renovables se reducen
aceleradamente dia a dia, se debe hacer conciencia y diversificar el uso de fuentes de
energia renovable, como son la solar, eblica, maremotriz, biomasa (en forma de biogéds)
e hidraulica (mini-hidraulica). Este trabajo de tesis representa una contribucion en el
area de ahorro de energia, ya que al reducir la carga térmica, producto de la incidencia
de la radiacioén solar, al interior de las edificaciones o automoéviles se obtiene un ahorro

de energia eléctrica por el uso de sistemas de acondicionamiento de aire.

Las nuevas tendencias en la industria arquitectdénica durante los tltimos afos es la
construccion de edificios tipo torre con grandes areas de envidriados o ventanas, las
cuales, en algunos casos cubre la totalidad de edificio. Sin embargo en la mayoria de
estas construcciones se utilizan materiales que ignoran las condiciones climaticas del
lugar, ya que no existen normas vigentes que establezcan los tipos de materiales a
utilizar para ahorrar energia por conceptos de iluminaciéon y acondicionamiento del aire.
Las construcciones que se encuentran en las zonas calidas del pais con este tipo de
arquitectura, requieren de sistemas mecanicos y eléctricos para acondicionar el
ambiente, lo que representa un elevado costo de operaciéon y mantenimiento. La causa
principal de esto es la ganancia térmmica, es decir el aumento de temperatura en las
habitaciones, la cual se da a través de ventanas, paredes, techos y pisos. La ganancia
térmica mayor se da a través de las ventanas, y a causa de esto, la temperatura en las

habitaciones aumenta considerablemente.
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El empleo de vidrio claro, del tipo cal-sosa (soda-lime), en las ventanas provoca una
transmision de calor del 80% aproximadamente, segun el espesor que se utilice, lo que
provoca un incremento de temperatura en el interior de las habitaciones [2]. Para
reducir esta ganancia de calor se utilizan vidrios atémmicos, llamados asi porque
reducen la carga témica al interior de la edificacién. Entre los tipos de vidrios atérmicos
se encuentran los absorbentes (entintados), reflejantes (pelicula metalica de
recubrimiento en una de sus caras) y para el control de la radiacion solar o filtros
solares. En estos (ltimos se depositan quimicamente peliculas de semiconductores
para controlar o filtrar el paso de la radiacién solar en sus diferentes regiones

espectrales, a las habitaciones, reduciendo con esto la ganancia térmica.

En los edificios tipo torre con grandes superficies de envidriados, el uso de
acondicionadores de aire contribuye grandemente en la demanda de energia eléctrica,
por lo que se deben utilizar vidrios atérmicos para disminuir la carga térmica y contribuir
en la conservacion de combustibles fésiles y del medio ambiente. Ademas del
inconveniente de la transferencia de calor en éste tipo de envidriados, se presenta el de
seguridad, ya que en edificaciones que estan expuestas a fenémenos meteorologicos
tales como huracanes, tormentas o depresiones tropicales, etc., se corre el riesgo de
fractura y ruptura en los vidrios de las ventanas, a causa de los fuertes vientos. En
muchos casos es necesario proteger los envidriados con madera, o con cinta adhesiva,
para evitar que los fragmentos del vidrio causen dafios a las personas que habitan el

edificio si es que éste llega a romperse.

La motivacion que se tuvo para desarrollar este trabajo de tesis es que en la actualidad
no existe en el mercado mexicano un producto que proporcione las caracteristicas de
ahorro de energia y seguridad ante actos vandalicos y desastres naturales al mismo
tiempo. Aqui se proponen diversos arreglos de vidrios laminados controladores de la
radiacion solar, que cumplen con caracteristicas Opticas, térmicas y mecanicas

aceptables para su uso como vidrios de control solar y de seguridad simultaneamente.
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1.2 Revision Bibliografica

Es necesario tener conocimiento de tres areas de investigacion para el desarrollo de
este trabajo, que son propiedades opticas de peliculas de control solar, transferencia de
calor a través de vidrios laminados que utilizan éstas peliculas y finalmente propiedades
mecanicas de estos vidrios. Por esta razén, la revisidon bibliografica se divide en tres

areas, las que se presentan a continuacion.

1.2.1 Peliculas de Control Solar

Hace casi cuarenta afnos los vidrios con recubrimientos de control solar para
aplicaciones arquitectonicas no eran tomados en cuenta en el disefo de edificios. Era la
época de la energia barata y los controladores del mercado no habian surgido aun para
formar las bases de lo que se convirtid en uno de los segmentos de mas rapido
crecimiento en la industria del vidrio plano. De 1965 a la fecha ocurrié un aumento en el
desamrollo de los negocios de vidrio plano recubierto. Vidrios de hasta tres metros de
ancho, se recubren con enormes maquinas que consisten de hasta 33 catodos
operando en once camaras de depodsito. Las cantidades de vidric que se pueden
recubrir con éste equipo alcanzan casi los doscientos mil metros cuadrados por mes.
En la actualidad los fabricantes pueden producir virtualmente un rango ilimitado de

recubrimientos en una gran variedad de vidrios [3].

En la década de los 70's, Libby Owens Ford (LOF) construye el primer sistema para
recubrir vidrio en linea a gran escala. El sistema de depésito por electrones de LOF fue
capaz de procesar hojas de vidrio de 3 a 3.6 metros de ancho en una operacién semi
continua que podia depositar una o mas capas de recubrimiento sobre vidrio. Los
materiales tipicamente depositados por este método son metales (Cr, Ti, Ag, acero
inoxidable), nitruros de metales (CrN, TiN, ZrN) y 6xidos de metales (con un alto indice
de dieléctricos, tales como SnO-, TiO; y ZnQ) [4]. Las propiedades opticas de estas
peliculas son diversas y combinando materiales y espesores de pelicula se obtienen

vidrios decorativos para su uso en arquitectura.
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A partir de la década de los 70’s el mercado de los vidrios con recubrimiento de control
solar se ha incrementado de manera sorprendente. En la actualidad podemos encontrar
en el mercado una amplia variedad de vidrios de control solar, desde los entintados y
reflejantes hasta los de baja emisividad y de doble envidriado también conocidos como
duovent. La mayoria de éstos vidrios se depositan por la técnica de pulverizacion
catodica (sputtering) la cual resulta costosa, ya que se requiere de equipo especial,
como son las bombas de alto vacio, los magnetrenes, las camaras de vacio etc. Los
altos costos de produccion de los vidrios de control solar han llevado a la busqueda de
técnicas mas economicas para la obtencion de peliculas de control solar, entre estas
técnicas estan el depdsito por bafo quimico (DBQ), sol —gel, depésito efectroquimico,

etc.

Desde 1989, la Coordinacién de Recubrimientos Opticos y Opto-electrénicos (ROO) del
Centro de Investigacion en Energia, ha trabajado en la obtencion de recubrimientos de
contro! solar por la técnica de DBQ, la cual resulta econdémica si tomamos en cuenta
que no se requieren equipos costosos para la obtencion de las peliculas delgadas. En
la actualidad se cuenta con una gran variedad de materiales que presentan buenas
caracteristicas para su aplicacién como filtros solares o controladores de la radiacion

solar.

Este grupo [5-8], reporto las caracteristicas 6pticas de peliculas delgadas de Sulfuro de
Cobre (Cu,S), Sulfurc de Plomo (PbS) y una combinacién de éstas. Depositaron
peliculas delgadas por la técnica de depésito por bafio quimico (DQB) sobre substratos
de vidrio. Al hornear las peliculas de CuS a 150°C se demostré que ofrecen
caracteristicas de transmision y reflexion opticas cercanas a las ideales para el control
solar. El espectro de transmision de las peliculas delgadas de CuS en la regién visible
es muy similar al espectro de vision fotopica o de sensibilidad del ojo humano, y con
una transmitancia de =~ 30% para la luz del dia proporciona una iluminacién verde
amarilla al interior de la habitacién. Combinando peliculas de PbS-Cu,S se obtienen
colores agradables a la vista con el reflejo de la luz del dia como son: azulado, verdoso,

verde amarillo, etc., ademas de una baja transmitancia en la region del cercano
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infrarrojo (NIR), los cuales no se pueden obtener solamente con la pelicula de PbS. Por
la variedad de tonalidades que ofrecen este tipo de peliculas tienen gran potencial para

su aplicaciéon en envidriados arquitectonicos.

En anos posteriores, reportaron otros tipos de materiales con caracteristicas de control
solar, como las peliculas de Bi,S3 — Cu,S [9] que presentaban caracteristicas 6pticas de
un controlador solar, como una transmitancia en el visible de 25 a 35% y horneando a
150° durante una hora, estos valores se reducian de 10 a 20%. Optimizaron los
depositos quimicos [10] para la obtencion de peliculas delgadas de Cu,S en diferentes
areas con el propésito de aplicarse a escala industrial y se propuso utilizar polimeros
como proteccidon de las peliculas depositadas. Otro material [11] que presenta
caracteristicas de control solar es el SnS-Cu,S (sulfuro de estafo-sulfuro de cobre),
tiene una baja reflectancia en el visible (menos del 10%) que lo hace satisfactorio para

su aplicacion en parabrisas de automaviles.

Las peliculas antes obtenidas [5-11] presentaron problemas de estabilidad ambiental,
se degradaban al ser expuestas al medio ambiente durante tiempos prolongados, esto
propiciaba su desprendimiento. Este problema condujo a buscar una manera de
proteger las peliculas del medio ambiente. En 1991, Fernandez y Nair [12] presentaron
caracteristicas dpticas de peliculas de CuS, PbS-CuS y PbS depositadas por DBQ
sobre sustratos de vidrio. Estas peliculas fueron recubiertas con resinas aromaticas
(barniz) para protegerlas principalmente del proceso de limpieza, ademas de la
degradacién al medio ambiente. Sin embargo este procedimiento no dio los resultados
esperados, ya que la exposicién prolongada al sol degradaba la pelicula y ésta de

desprendia junto con el bamiz protector.

Una problematica que surgio con la técnica de DBQ fue la adhesién de las peliculas a
los sustratos de vidrios, ya que a determinado tiempo de crecimiento, las peliculas se
desprendian del vidrio. Buscando altemativas que permitieran mejorar la adhesion de
las peliculas al vidrio se encontrd que las peliculas delgadas de ZnS [13,14] mejoran

esta condicién. Al depositar ZnS sobre vidrio como sustrato y posteriormente peliculas
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delgadas de Cu,S, Bi»S3, PbS o una combinacién de ellas, es posible mejorar la
adhesidn de éstas al vidrio, logrando con ello mayores espesores de pelicula y por tanto

mejores propiedades 4pticas.

Se tienen estudios por XPS [14] de la difusion interfacial de atomos metalicos durante el
proceso de horneado de peliculas delgadas de ZnS-CuS y PbS-CuS. La caracterizacion
optica y eléctrica de estas peliculas demostré que el proceso de difusion contribuye a
reforzar Ié estabilidad térmica de las mismas. Otro método [15] utilizado en el
mejoramiento de la adhesién de las peliculas de control solar es el tratamiento
superficial a sustratos de vidrio con organosilanos. Este tipo de tratamiento superficial
permite utilizar bafios quimicos libres de amoniaco para la obtencién de peliculas
delgadas de CuS.

Con el mejoramiento de la adhesion de las peliculas delgadas a los sustratos de vidrio
se extendi6 su aplicacién en areas grandes. Para 1997, Nair [16] et al., presentaron la
viabilidad de producir vidrio de seguridad hecheo de hojas de vidrio de 3 mm de espesor
cubiertas quimicamente con peliculas delgadas de depdsitos de CuS, ZnS-CuS, Sb,Sa-
CuS, y PbS-CuS. Estos recubrimientos se laminaron usando PVB (Poly-Vinyl-Butiral)
disponible comercialmente, basando la laminacién en hojas de polimero y hojas limpias
de vidrio a temperaturas de 120°C a 140°C con una presién de 10-12 kg/cm? en una
autoclave. Los espectros de reflectancia y transmitancia de los vidrios de seguridad
mostraron que hay una amplia eleccion de parametros de control solar que son posibles

con estos vidrios.

Los depodsitos de las peliculas semiconductoras sobre hojas de vidrio, para su
aplicacién como recubrimientos para el control de la radiacion solar, requiere de un alto
grado de limpieza de los vidrios planos. La falta de limpieza ocasiona no-uniformidad y
desprendimientos en los depésitos, como se ha mencionado en los trabajos citados
anteriormente. Para evitar esta problematica, y ademas para eliminar el manejo de
vidrios a causa del riesgo que representa trabajar con ellos y con los altos

requerimientos en la mano de obra para su produccidn industrial, se ha sugerido [17] el
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uso de hojas de tereftalato de polietileno (PET) para el depésito de peliculas de CuS.
Las peliculas poseen alta conductividad eléctrica, y por tanto una alta reflectancia en el
infrarrojo, que proporciona las caracteristicas opticas adecuadas para su aplicacion

como recubrimiento para el control de la radiacion solar.

En el 2002 Correa [18] presenta una investigacion donde obtiene peliculas de control
solar de Cu;0-CuS y VO,. Las peliculas de VO, son térmicamente activas, es decir sus
propiedades opticas se modifican conforme a cambios en las temperaturas a las que se
encuentren expuestas. Esta capacidad de respuesta a los efectos del medio ambiente
se puede conseguir mediante una serie de procesos fisicos y quimicos en un gran
numero de sustancias, dicho fendmeno recibe el nombre de “cromogénesis” (del latin
“crom a= color y génesis = creacion). Los valaores de transmitancia y reflectancia en la
region del visible son de 66.6% y 13.7% respectivamente cuando se encuentran a una
temperatura menor a 68°C y de 52.1% y 48.8% cuando se encuentran arriba de esta

temperatura.

Nebojsa y Salaifhar [19] presentan un estudio sobre la factibilidad de utilizar ventanas
electrocromicas en automéviles. Realizaron un estudio de la carga térmica a través de
ventanas electrocrOmicas desarrollados por ellos y de productos disponibles
comercialmente. Estudiaron tres estados diferentes de visibilidad para el control de Ia
radiacion solar. El primero de ellos tiene el 73% de visibilidad y representa a un vidrio
claro; 33% de visibilidad representa al estado intermedio y el 18% de visibilidad
representa al estado oscuro. El estudio realizado mostré que aun con las mejoras que
requiere esta tecnologia, en cuanto a la durabilidad de las ventanas, las propiedades
Opticas de estas proporcionan un nivel de confort alto en comparacion con las
disponibles comerciaimente. Las ventanas electrocrémicas proporcionan al menos 2.5

veces mejores resultados en la transmitancia de carga térmica en un vehiculo.

1.2.2 Transferencia de Calor en Vidrios con Peliculas Espectralmente Selectivas
Los primeros estudios de la ftransferencia de calor en vidrios con peliculas

semiconductoras para el control de la radiacion solar desarrolladas en el CIE-UNAM
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fueron presentados por Estrada et al. [20], donde analizan el comportamiento térmico
de peliculas delgadas de SnS-Cu,S por medio de un modelo matemético. El analisis
térmico presenta un balance de energia diferencial en el vidrio y la pelicula para una
incidencia de radiacion solar normal a la superficie. El modelo es unidimensional, para
estado estacionario y considera transferencia de calor por conduccidn, conveccién y
radiacion. Los resultados presentan el coeficiente de sombreado del vidrio respecto a la

temperatura exterior para dos peliculas especificas.

El modelo matematico anterior se extendié para analizar vidrios con peliculas de control
solar del tipo Cu,S, PbS, PbS-Cu,S, SnS- CuS y ZnS- Cu,S {21], los valores de
coeficiente de sombreado para estas peliculas fue de 0.3 a 0.75, dependiendo de las
caracteristicas dpticas y de las temperaturas exteriores. En 1994 [22] Alvarez et al.,
presentan resultados teéricos y experimentales de la transferencia de calor en estado
transitorio de un vidrio con controlador optico. El modelo permite predecir el
comportamiento térmico de vidrios con controladores 6pticos depositados por DBQ. El
modelo es unidimensional, en estado transitorio y considera transferencia de calor por
conduccién, conveccion y radiacion. ElI modelo tedrico predice el comportamiento

térmico transitorio del sistema vidrio-pelicula dentro de un error porcentual del 6.7%.

En el mismo afo, Alvarez y Estrada [23] realizan un estudio tedrico de la transferencia
de calor en una cavidad cuadrada con ventana con controlador 6ptico. Este estudio se
enfoca a la comprensidn de como se lleva a cabo la ganancia de calor por radiacion
solar en habitaciones que tengan ventanas con controladores opticos. El estudio
presenta las distribuciones de temperaturas y velocidades dentro de la cavidad, asi
como graficas del nimero de Nusselt (Nu) contra el tiempo. Los estudios anteriores [20-
23] se realizaron a vidrios con peliculas de control solar depositadas sobre vidrio

protegidas con bamiz [12].

En 1998, Flores et al., [24] presentan un estudio tedrico-experimental para determinar el
coeficiente de sombreado de vidrios laminados con dos filtros solares. Se analizaron

vidrios laminados con peliculas delgadas de Cu,S y ZnS-PbS; se determind tanto




Cafecleto s

tedrica como experimentalmente la redistribucién de la energia solar absorbida por la
muestra y de ahi el coeficiente de sombreado (SC en inglés). Los resultados del modelo
matematico se compararon con los resultados experimentales, resultando ser
concordantes. Se observd que los vidrios laminados analizados, rechazan alrededor de

un 51% la entrada de energia.

Por su parte, en 1998, Alvarez et al. [25] presentaron un modelo matemético
unidimensional transitorio, que permite la prediccion del comportamiento térmico de
vidrios laminados con y sin peliculas delgadas de control solar, ademas de su
validacidon experimental. Para la validacion experimental, el recubrimiento utilizado fue
una capa delgada de Cu,S colocada entre el polimero y una de las hojas de vidrios. Se
considero transferencia de calor por conduccion en las hojas de vidrio y transferencia
de calor por conveccion y radiacién en los lados interior y exterior de la habitacion. La
maxima diferencia entre los resultados teéricos y los experimentales fue de 3.6%. Para
estado estable, la prediccion de temperaturas cay® dentro de la incertidumbre
experimental de las mediciones (10.8°C). Con esto se establecidé la validacion del

modelo tedrico y su solucion numérica.

Mas tarde, Alvarez et al. [26] reportd un aparato y una metodologia para evaluar el
comportamiento témico de envidriados con peliculas de control solar para ventanas.
Este método de prueba se puede adecuar para evaluar envidriados con peliculas de
control solar simples o multiples. En este aparato se pueden analizar practicamente

cualquier configuracién o arreglo de vidrio.

Un parametro importante en el comportamiento térmico de los vidrios con peliculas de
control solar, es la emitancia que poseen. Si la emitancia en la parte interna del vidrio
(dentro de la habitacion) es baja (< 0.5) se reduce la ganancia de calor a la habitacién,
disipandose éste en gran parte al exterior de la habitacién. Este motivo a Alvarez et al.
[27] realizar un estudio sobre la influencia de la emitancia térmica en el desempefio de
vidrios laminados de control solar. Un modelo matematico unidimensional en estado

transitorio les permiti® conocer la transferencia de calor por conduccion del vidrio
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laminado y la transferencia de calor por conveccion y radiacion del mismo al interior de
la habitacion. Los resultados indicaron que cuando la emitancia disminuye, el

coeficiente de sombreado disminuye de 10 a 20% para todos los casos considerados.

Alvarez et al. [28] en el 2005, reportan la preparacion, caracterizacion optica y
modelado térmico de vidrios laminados con peliculas de control solar de ZnS-CuS y
ZnS Bi;S3z depositadas por bafo quimico. Los envidriados presentaron una
transmitancia visible, pesada para el espectro solar D85 y la sensibilidad del ojo
humano a la luz visible, de 36% o 14% con una absortancia solar de 71% o 78%,
dependiendo del tipo de recubrimiento; ZnS-CuS o ZnS-Bi;S; respectivamente. Los
resultados mostraron una reduccion en el SHGC del 12-20%, dependiendo del tipo de

envidriado y de las condiciones del viento.

1.2.3 Propiedades Mecanicas de Vidrios Laminados

El incremento en incidentes que involucran tormentas y huracanes causantes de fuertes
dafos a las edificaciones preocupé a la comunidad cientifica, por lo que se iniciaron
estudios referentes al tema. Minor y Beason [29], realizaron un estudio en el que
determinaron las causas del rompimiento de los envidriados de edificios sujetos a
fuertes tormentas. Una de las causas es la presion local del viento y la otra es el
impacto de los proyectiles contenidos en el viento sobre las ventanas. Reconocieron
que los constructores de edificios los disefan sin conocer las especificaciones y
propiedades del vidrio, razén por la cual durante las tormentas o huracanes, el

envidriado sufre dainos.

Las grandes pérdidas econdmicas ocasionadas por los fenémenos meteorologicos fue
un factor importante para que investigadores como Minor emprendieran estudios sobre
el comportamiento de los envidriados de edificios al ser sometidos a cargas de viento e
impacto de proyectiles a baja velocidad. Al principio de los 80's Minor y Metha [30]
realizaron una revision de los disefos y practicas para fabricar ventanas de vidrio. En

general, presentan una evaluacion de las practicas actuales en el disefio de vidrios para

ventanas, para identificar nuevos factores importantes que se puedan considerar,
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mediante informes técnicos y resitmenes de datos sobre propiedades del vidrio, asi
como del comportamiento de las ventanas. Encontré que las rafagas de viento que
golpean al edificio, producen presiones que actdan en el interior y exterior del vidrio de

las ventanas.

El comportamiento del vidrio sujeto a presiones ciclicas de viento es tipo diafragma, por
lo que trabajos como el de Vallabhan [31] permitieron conocer mas detalles acerca de
este comportamiento. Su trabajo permitia analizar por diferencias finitas el analisis no
lineal de placas rectangulares de vidrio sujetas a cargas de viento. La respuesta de
estas placas de vidrio es tal que, se experimentan grandes deflexiones laterales; asi
que, la respuesta llega a ser no lineal. Utilizé la teoria de placas de Von Karman para
representar el tipo de comportamiento de la placa, grandes deflexiones con pequenas

deformaciones.

Los grandes fabricantes de vidrio en Estados Unidos de Norteamérica (EUA)
proporcionaban valores de resistencia muy variables, que confundian a los disefadores
de envidriados. No se tomaba en cuenta el tipo de proceso de fabricacién del vidrio y
las fallas superficiales que éstos ocasionaban al vidrio. Con el propésito de mejorar los
disefios de los envidriados, Beason y Morgan [32] desarrollaron un modelo para
prediccidn de fallas en vidrios. El modelo relaciona la probabilidad de falla con las fallas
supefficiales y los esfuerzos inducidos; lo formularon incluyendo todos los factores que
afectan la resistencia del vidrio, tales como la duracién de la carga, area de la
superficie, etc. Con esto proporcionaron las bases para resolver los problemas actuales

en el disefo de envidriados.

Vidrios laminados sujetos a impactos de proyectiles

Para conocer cuales eran las causas del rompimiento de los envidriados, Beason et al.
[33] hicieron una verificacidon de los disefios de envidriados localizados en el centro de
Houston, ya que éstos fueron dainados considerablemente a causa de los efectos del
Huracan Alicia el 18 de agosto de 1983. Encontraron que los vidrios se danaban con

velocidades de viento mencres a las de diseno, es decir, el espesor del vidrio y el
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tamanio de los mismos no eran los adecuados para resistir las cargas de viento para las
que fueron disefiados. Ademas, los resultados de su investigacion sugieren que el
impacto de proyectiles contenidos en el viento, principalmente grava de techumbres, fue
la mayor causa de rompimiento de los envidriados. La razdn por la que la magnitud de
los dafios en Houston fue grande, es que los codigos aplicables a edificios y los
procedimientos de disefio no reconocian que los proyectiles contenidos en el viento
eran la mayor causa de rompimiento de vidrios durante rafagas de viento. Presentaron
cambios especificos en codigos para el disefo de envidriados para reducir la magnitud
de los dafos en el futuro. Uno de estos cambios propuestos fue el uso de vidrios

laminados.

A partir de éstas propuestas para modificar fos codigos de diseno de envidriados en
EUA, se iniciaron diversas investigaciones sobre vidrios laminados, referentes a su
comportamiento mecanico a impacto y cargas ciclicas de viento. Una de ellas fue la de
Behr et al. [34] quiénes realizaron un anadlisis de esfuerzos en diversos vidrios
laminados (vidrio / PVB / vidrio), para averiguar si su comportamiento era similar a una
placa de vidrio monolitico del mismo espesor, o al de dos vidrios emparedados sin
capa intermedia de polimero (PVB). Encontraron que los vidrios laminados a
temperatura ambiente se comportan de manera muy similar a placas de vidrio
monolitico con el mismo espesor nominal. A temperaturas elevadas (77°C), el
comportamiento cambia y se asemeja al comportamiento de vidrios emparedados (sin
hoja intermedia de PVB).

Los disefios para envidriados de edificios se basan en la resistencia del vidrio, sin
embargo el deterioro del vidrio con la exposicion al medio ambiente no era
considerado. Norville y Minor [35] presentaron un estudio para determinar la resistencia
de vidrios erosionados por el medio ambiente durante periodos prolongados de tiempo.
Determinaron que la resistencia del vidrio disminuye con la exposicion al medio
ambiente, fenédmeno denominado “erosion”. Presentaron resultados de pruebas
destructivas de varios juegos de placas de vidrios para ventanas, nuevos y

erosionados, bajo presién lateral uniforme. Encontraron que los vidrios erosionados
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fallaban a presiones hasta tres veces menores que los vidrios nuevos. Esta

contribucién fue de gran valia para los disefiadores de envidriados arquitecténicos.

Vidrios laminados sujetos a presiones ciclicas laterales

Otro punto de interés en el disefio de los envidriados es el montaje de los mismos. El
comportamiento mecanico es diferente si estos estan en contacto directo con la
canceleria de metal o tienen soportes poliméricos para evitarlo. Vallabhan et al, [36]
realizaron un estudio del comportamiento de vidrios sobre soportes elasticos, sometidos
a presiones laterales. En esta investigacion, modificaron el modelo presentado en [31],
incluyendo condiciones donde la placa de vidrio se soporta elasticamente en la frontera.
Los soportes se consideran lineales y no lineales. Se utiliza un procedimiento iterativo

muy eficiente para resolver las ecuaciones no lineales.

Beason [37] presenta un procedimiento iterativo que se puede usar para calcular la
respuesta estructural tedrica de vidrios aislantes sellados (tipo duovent), sujetos a
cargas laterales uniformes, asi como a variaciones de presidon atmosférica y
temperatura. Mostraron que la variacidn de factores como el espesor de los vidrios
exterior e interior, la presion atmosférica y el espacio de aire ocasionan cambios

significantes en el comportamiento mecanico de los vidrios.

Buscando alternativas para mejorar la resistencia de los vidrios al impacto, Minor [38] et
al. llevaron a cabo una investigacién para determinar el comportamiento de los vidrios
monoliticos con respecto a los vidrios laminados fabricados con vidrios recocidos, semi
templados y templados con el mismo espesor nominal. Los vidrios se impactaron
utilizando un rifle de aire y posteriormente fueron sometidos a ciclos de presion — vacio,
con el objetivo de simular las cargas de viento durante un huracan. Variaron la
temperatura de los vidrios para determinar como afecta ésta en la resistencia.
Encontraron que un vidrio laminado tiene la misma resistencia que un vidrio monolitico
del mismo espesor nominal cuando ambos se encuentran a temperatura ambiente, pero
disminuye casi un 25% a 77°C. Ademas, encontraron que los vidrios laminados

fabricados con vidrio semi templado y templado presentan una resistencia de tres a
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cinco veces mayor, respectivamente, que los vidrios laminados fabricados con vidrio

recocidos.

Vallabhan et al. [39] utilizando el modelo matematico citado en [36}, reportan el
comportamiento de vidrios aislantes (VA) sujetos a cargas de viento. Se uitilizo silicon
como soporte y separacion de los vidrios para formar el VA. Como las placas de vidrio
estan separadas por un espacio de aire sellado, ocurre una compleja interaccion entre
el aire atrapado y las placas de vidrio. Los empaques para el montaje del vidrio se
simularon como resortes continuos a lo largo de los cuatro extremos del VA. Utilizaron
presiones laterales de 0.48 a 4.79 kPa para simular [a carga del viento y los esfuerzos
medidos en los vidrios fueron de 950 a 2713 psi dependiendo el tipo de VA. Los
esfuerzos menores se presentaron en el centro de los VA y se incrementaron en las

esquinas de los mismos.

Como una continuacion del trabajo de Bher et al. [34], Pantelides et al. [40] presentaron
los resultados experimentales del comportamiento post - rompimiento de vidrios
laminados templados sujetos a cargas de viento. Utilizaron dos configuraciones
diferentes de vidrios laminados, asi como dos sistemas de anclaje diferentes. Las
configuraciones de los vidrios fueron, vidrio/PVB/vidrio y vidrio/PVB/PET/PVB/vidrio.
Establecieron dos criterios de prueba para relacionar los efectos de una tormenta
severa. El primer criterio esta relacionado con el impacto de los proyectiles que arrastra
el viento durante una tormenta; el segundo define la carga de viento ciclica que
representa una tormenta severa de cuatro horas de duracion. Los tres resultados
principales de su investigacion fueron; Primero la probabilidad de rompimientos de los
vidrios laminados templados sujetos al impacto de pequefos proyectiles arrastrados por
el viento es reducida. Segundo, los vidrios laminados semi-templados instalados con
una base de silicon como anclaje, tienen un funcionamiento notablemente mejor que los
sistemas de envidriado convencionales. Finalmente, los vidrios laminados semi
templados con PVB / PET / PVB funcionan significativamente mejor que los vidrics con

PVB solamente.
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Narville et al. [41] realizaron pruebas de resistencia a vidrios monoliticos templados y
semi templados y a vidrios laminados templados y semi templados. El objetivo
perseguido fue determinar la resistencia de estos tipos de vidrios respecto a vidrios
menoliticos y laminados recocidos con las mismas dimensiones. Sus resultados difieren
a los de la norma ASTM E1300. Sin embargo, no tomaron en cuenta la condicion
superficial de los vidrios y esto es un gran problema, ya que la resistencia de un vidrio
recocido nuevo esta sujeta a grandes variaciones dependiendo del tratamiento del
vidrio. Beason [42] considera que son cuestionables los datos de la comparacion de
resistencias de los vidrios, ya que fueron obtenidos de vidrios con diferentes

condiciones superficiales.

Vallabhan et al. [43] realizaron un analisis tedrico experimental de vidrios laminados
utilizados en arquitectura. En estudios anteriores se determind que el comportamiento
de los vidrios laminados esta entre el de un vidrio monolitico y un vidrio emparedado
(sin PVB). Sin embargo, para el tamafo de muestras utilizadas el comportamiento de
un vidrio laminado es muy parecido al de un vidrio monolitico. La similitud de este
comportamiento se atribuye al efecto de transferencia de corte de la hoja intermedia de
PVB dentro del vidrio laminado. Como las placas se flexionan, a causa de las presiones
laterales, se producen diferentes desplazamientos en la parte superior e inferior, y la
hoja de PVB queda sujeta a esfuerzos cortantes. El esfuerzo cortante en el PVB
interactua con las placas produciendo momentos flexionantes y esfuerzos de
membrana. Se midieron deformaciéon y desplazamientos laterales maximos en cuatro
puntos estratégicos, en la parte superior e inferior de los vidrios laminados, los cuales
estaban sujetos a presiones laterales maximas de 6.8 kPa (1.0 psi). Compararon los

analisis tedrico y experimental, y obtuvieron un resultado muy aceptable.

Bher et al. {44] en 1993 realizaron una recopilacién de informacién de aproximadamente
20 aflos para analizar el comportamiento de vidrios laminados sujetos a presiones
laterales. Su investigacion incluye definiciones de propiedades de materiales, analisis
de esfuerzos tedricos y experimentales y pruebas destructivas a vidrios monoliticos,

laminados y emparedados de diferentes geometrias. La preponderancia de los datos e
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informacion indican que: (1) Los vidrios laminados de arquitectura se comportan de
manera similar a los vidrios monoliticos del mismo espesor nominal bajo presiones
laterales de corta duracién (representativas de las cargas de viento) y temperaturas
inferiores al ambiente; (2) la temperatura a la cual cambia el comportamiento de los
vidrios laminados respecto a los monoliticos del mismo espesor nominal no esta
definida claramente, pero es alrededor de 49°C; y (3) los vidrios laminados de
arquitectura se comportan de manera similar a los vidrios monoliticos del mismo
espesor nominal bajo presiones laterales de larga duracion (representativas de cargas

de nieve) a temperaturas de 0°C (32°F) y menores.

Concepto de diseno de “la hoja de sacrificio” para vidrios laminados

Continuando con las investigaciones sobre vidrios laminados resistentes a impactos
Bher y Kremer [45] realizaron pruebas experimentales a diferentes sistemas de
envidriado resistentes al rompimiento, a causa del impacto de proyectiles contenidos en
el viento. Sus resultados indicaron que al incrementar el espesor de la hoja intermedia
de PVB se reduce significantemente la probabilidad de fractura en la hoja interior de
vidrio. Utilizaron dos configuraciones diferentes de hoja intermedia en el vidrio
laminado, la primera fue solo PVB y la segunda, una combinacién de PVB / PET / PVB.
Encontraron ademas que la resistencia de los vidrios con una hoja intermedia de PVB /
PET / PVB mostré una mejor resistencia a la fractura de la hoja interior durante el
impacto, que al utilizar solo PVB. Sin embargo, la adicion de PET a la hoja intermedia
de PVB requiere de mas material y costos de fabricacion, y no se tiene la certeza de
que la configuraciéon PVB / PET / PVB sea mas efectiva y que justifique el costo elevado
respecto a una hoja de PVB de mayor espesor, para incrementar la resistencia al
impacto de los vidrios laminados. Este estudio dio paso a lo que posteriormente se

conocié como el criterio de disefio de la hoja de sacrificio.

Otra variante de los trabajos presentados por Vallabhan et al. [31,34] fue analizar, en
1997, los tipos de sujecién de envidriados arquitectonicos o envidriados estructurales
[46]. Desarrollaron un modelo matematico para calcular los esfuerzos a que es

sometido un vidrio laminado sujeto a cargas de viento. El tipo de envidriado estructural
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mas critico es aquél que esta soportado en sus cuatro extremos por empaques de
silicon. Cuando un vidrio laminado se somete a cargas de viento y éstas generan
deflexiones mayores al espesor del mismo vidrio, el comportamiento llega ser no lineal,
lo que crea una distribucién de esfuerzos muy compleja en los soportes de silicon. Los
resultados indicaron que el tamafo y las propiedades del soporte de silicon pueden

afectar la eficiencia de los sistemas de envidriado estructural.

Siguiendo con la tendencia del disefic de envidriados con el criterio de la hoja de
sacrificio, en 1997 Flocker y Dharani [47] presentan un codigo de propagacion de ondas
mediante elemento finito, para determinar los esfuerzos causados por el chogue de dos
cuerpos. Su aplicacion a materiales quebradizos, como el vidrio, esta limitada porque es
dificil de modelar un comportamiento de fractura exacto. El cédigo permite modelar la
propagacion de ondas generadas por el impacto de pequefios proyectiles a baja
velocidad en vidrios laminados, como los que ocurren en tormentas o huracanes.
Especificamente, este método esta desamollado para modelar fracturas que pueden

generarse cuando el vidrio laminado es impactado por pequenos proyectiles.

Otra variante del trabajo anterior lo desarrollaron Ji et al. [48] en 1998, quienes
investigaron la probabilidad de dano de un vidrio laminado al impacto. El impacto se
efectuo en el vidrio que queda en la parte externa del edificio, con pequefos proyectiles
a baja velocidad. Los resultados tedricos son muy similares a los obtenidos por
experimentacion. Encontraron que la probabilidad de dafio en el sitio de impacto en el
vidrio exterior depende fuertemente de la velocidad de impacto y en menor forma del
espesor del vidrio. El espesor de la hoja de PVB tiene un efecto despreciable en el dano

por compresion de la hoja exterior de vidrio.

Durante un accidente automovilistico, es muy comln observar que la cabeza de los
ocupantes se impacte contra el parabrisas o las ventanas laterales del vehiculo. Para
reducir los danos a la cabeza, es necesario investigar el comportamiento mecanico de
un vidrio laminado al impacto. Esta investigacion fue reportada en 1998 por Dharani y Ji

[49] quiénes desarrollaron un metodo dinamico no lineal en elemento finito para
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investigar el comportamiento antes descrito. Modelaron la cabeza humana como una
esfera soélida de aluminio cubierta con un material visco-elastico simulando la piel.
Encontraron que un parabrisas puede fallar en tiempos muy cortos (menos de 0.2
mseg) después del impacto, cuando las velocidades son tan grandes como 2.67 m/s
(9.6 km/h).

Utilizando el criterio de diserio de la hoja de sacrificio Flocker y Dharani [50] analizaron
el comportamiento al impacto de diferentes configuraciones de vidrios laminados de
acuerdo a su geometria, utilizando algoritmos de elemento finito desarrollados con
anterioridad. Utilizaron vidrios laminados multicapas con el mismo espesor nominal. La
conclusién de su trabajo fue que los vidrios laminados de tres capas (vidrio / PVB /
vidrio) ofrecen la mejor configuracion para la resistencia al impacto. Con respecto a la
geometria de los vidrios laminados de tres capas, un vidrio exterior delgado proporciona
una mejor resistencia al impacto que uno grueso. Ademas, un vidrio exterior delgado
produce esfuerzos cortantes menores en la interfase, conforme se aleja de la zona de
impacto, por eso se reduce la posibilidad de dafios a causa de la delaminacion.
Finalmente, otro beneficio de tener una hoja de vidrio exterior delgada, es consecuencia
del concepto de disefio de la “hoja de sacrificio”. Ya que solo se permite que el vidrio
exterior se rompa, una porcion gruesa del vidrio laminado en el interior permanece
intacta para soportar las cargas de viento. Los esfuerzos superficiales en placas sujetas
a presiones laterales son inversamente proporcionales al cubo del espesor, por lo que

estos resultados representan una ventaja significante en el disefo.

En 1998, Grant et al. [51] estudiaron el efecto de variar el espesor de los vidrios exterior
e interior de un parabrisas automotriz, respecto a su resistencia al impacto. Trabajaron
con diferentes espesores de vidrios exterior e interior, ademas de variar el angulo de
impacto sobre el vidrio laminado. Encontraron que el tipo de fractura resultante de
cualquier impacto, depende fuertemente de parametros tales como la velocidad de
impacto, radio de curvatura del proyectil, angulo de impacto y espesor del vidrio.
Finalmente, las pruebas experimentales efectuadas a 45° del plano del vidrio, mostraron

que es la componente normal de la velocidad la que determina el inicio del dafio.
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Con [a intencidon de estandarizar las pruebas de impacto de pequenos proyectiles a baja
velocidad que causan el rompimiento de envidriados arquitecténicos, en 1999 Bher et
al. [52] desarrollaron la validacién experimental de un modelo de elemento finito para
vidrios laminados de arquitectura sujetos a impactos de proyectiles de dos gramos a
baja velocidad. Se tomd como referencia el tamafio y peso de una piedra o gravilla
utilizada en la impermeabilizacion de techumbres. Desarrollaron experimentos
controlados utilizando una pistola de aire calibrada para disparar esferas de acero
contra vidrios laminados rectangulares simplemente sopoirtados. Las deformaciones
dinamicas de las hojas de vidrio interior se midieron usando extensémetros y un
sistema de adquisicién de datos de alta velocidad. Variaron la velocidad de impacto, los
espesores de las hojas de vidrio exterior e interior, el espesor del PVB y las condiciones
de templado de los vidrios. En sus conclusiones proponen un criterio de disefio llamado
“hoja de sacrificio”, el cual consiste en que la hoja exterior es la que debe romperse al
impacto de los proyectiles contenidos en el viento, no asi la hoja interior, la cual debe

permanecer integra para resistir las cargas de viento durante una fuerte tormenta.

Por su parte, en el 2000 Kaiser [53] presenté resultados experimentales de pruebas de
impacto con proyectiles pequefos a baja velocidad, simulando particulas contenidas en
el viento. Utilizd diferentes espesores para las hojas interior y exterior del vidrio
laminado, asi como también el espesor de las hojas de PVB, para determinar el efecto
de la resistencia al impacto de la hoja interior de vidrio, cuando el vidrio laminado se
impacta en la hoja exterior. Los resultados mostraron que el espesor de la hoja interior
de vidrio y el espesor del PVB tienen una fuerte influencia en la resistencia al impacto,
mas que la hoja exterior. Esta investigacion ratifica el criterio de disefio de la hoja de

sacrificio.

A la fecha, el criterio de disefio de /a hoja de sacrificio solo se habia utilizado para
conocer los efectos del impacto de pequenos proyectiles, tales como pequenas piedras
que arrastra el viento durante una tormenta o huracan. Saxe et al. [54] presentaron un
estudio para determinar el efecto de proyectiles de diferente masa (2, 8.4 y 28.8 g)
impactandose con vidrios laminados de diferente configuracion. Se utilizd vidrio
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recocido, semi-templado y templado para la fabricacion de los laminados. Los
resultados obtenidos indicaron que el tamafio de la esfera y el nivel de tension
superficial del vidrio, tienen efectos significantes en la resistencia al impacto del vidrio
interior de un vidrio laminado. En conclusién, determinaron que los vidrios laminados
con mayor resistencia al impacto son los que estan construidos con vidrio recocido en el

exterior y vidrio templado en el interior.

Adhesién de vidrios laminados

La adhesion entre las hojas de vidrio y el polimero de laminaciéon PVB es un factor muy
importante en el comportamiento mecanico de los vidrios laminados. Estos se utilizan
en los parabrisas de los automadviles en todo el mundo y su funcién es protegen a los
ocupantes del automdvil de diferentes maneras. En estos vidrios, el enlace adhesivo
entre el polimero y las hojas de vidrio mantiene al vidrio en su lugar cuando éste se
rompe. La alta resistencia al impacto de los vidrios impide o reduce la penetracién de

objetos que puedan impactar el parabrisas.

La hoja elastica de PVB amortigua el impacto de los ocupantes en caso de un
accidente, ayudando a reducir dafios severos, y su resistencia ayuda a que los
ocupantes del vehiculo no sean expulsados a traves del parabrisas durante un choque.
Por tanto, la resistencia adhesiva de la hoja de PVB al vidrio es de critica importancia
para balancear los requerimientos de desempefio de los vidrios laminados de
seguridad. Es deseable una buena adhesion para mantener el vidrio en su lugar, pero
demasiada adhesion reduce la resistencia al impacto. Esto es porque la resistencia al
impacto se logra a través del estiramiento y rompimiento de la hoja de PVB, lo cual no
puede ocurrir si el PVB esta muy restringido a causa de su adhesién al vidrio. Para una
alta resistencia al impacto se prefieren niveles bajos de adhesion, que permiten mas
deformacion de la hoja de PVB. Por tanto, se requiere balancear con un nivel de
adhesion media, el funcionamiento satisfactorio de la retencidn del vidrio y la resistencia
al impacto. Por esta razon, el control y la caracterizacion de la adhesion en los vidrios

laminados de seguridad son de importancia critica.
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En 1997, Sha et al. [55] desarrollaron una prueba de tensién para analizar la adhesion
caracteristica de vidrios laminados de arquitectura y automotrices. En la prueba de
tension se utilizé una placa rectangular de vidrio laminado, a la cual se le hicieron
fracturas en la parte media en ambos lados. La muestra se colocd sobre dos apoyos
simples y se aplicé una carga puntual al centro con un desplazamiento constante. La
carga sobre el vidrio laminado genera un pico en las mediciones que representa la
carga maxima aplicada P*, y el valor de P* depende de la adhesién entre el polimero de
laminacién y el vidrio. La carga maxima P* se puede utilizar para caracterizar la
resistencia de adhesion de la interfase, pero no proporciona un valor de adhesion
independiente de la geometria de la muestra. La relacion entre la carga pico y el
mecanismo de delaminacién se puede analizar usando un modelo de elemento finito.
Las resistencia a la fractura estimadas para vidrios con alta, media y baja adhesion

fueron 295, 154 y 104 Jm™ respectivamente.

Jagota et al. [56] reportan en el 2000, una prueba en donde se combinan esfuerzos
cortantes y de compresion para caracterizar la adhesién de polimeros elastoméricos y
sustratos rigidos. La prueba consiste en aplicar una carga de compresién a un vidrio
laminado de tres capas; vidrio / PVB / vidrio. El sistema de sujecion del vidrio tiene un
angulo de inclinacién de 45°, por tanto la carga normal aplicada se descompone en dos
fuerzas, una de compresioén y otra de corte. Bajo condiciones controladas de aplicacién
de la carga y cuando la adhesion es suficientemente baja, se inicia la nucleacion de la
fractura en la interfase del vidrio laminado. Esta se propaga establemente hasta
alcanzar valores criticos de carga, despues de los cuales, se propaga inestablemente
hasta que sucede una caida abrupta de carga. El analisis demostrd que para un tamafio
inicial de fractura, ésta se propaga de manera estable, hasta que su longitud alcanza
una dimensién critica, en la cual sucede una propagacion inestable. Los valores

obtenidos de resistencia a la adhesién estuvieron en el rango de 50 a 200 Jm™

En el 2000, Muralidhar et al. [57] presentaron un estudio tedrico experimental del
comportamiento mecanico a tensién de vidrios laminados con fracturas en ambos

vidrios. Las fracturas realizadas a los vidrios se encuentran en su parte media, paralelas
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al extremo menor. A este tipo de prueba la llamaron prueba de tensién por medio de
fractura (TCT, Tension Crack Test en inglés). La prueba involucra la delaminacién
estable de la interfase entre el polimero y el vidrio al aplicar una carga de tension. La
fuerza requerida para mantener la deformacién en aumento, alcanza un valor de estado
estable. Modelaron el polimero como un materal isotérmico hiperelastico. Los
resultados obtenidos en la extensidon maxima alcanzada por la fractura, relacionan la
fuerza en estado estable como una medida de la energia de fractura interfacial y las
propiedades elasticas del material. Los resultados representan un modelo de fuerza —
desplazamiento para vidrios laminados con fractura vidrio/PVB, los cuales se pueden

usar para construir modelos de vidrios laminados de hojas multiples.

También en el 2000, Seshadri et al. [58] presentan un estudio de la respuesta mecanica
de vidrios laminados con fractura. Modelan la placa de vidrio con fractura como una
coleccion de pequenos fragmentos rigidos conectados por medio de un material
elastomérico. El comportamiento de la hoja elastomérica se represent6é por medio de un
modelo de union analitico, calibrado y validado mediante experimentacién. El modelo
presentado predice el comportamiento de un vidrio laminado con fractura, como funcién
de la resistencia adhesiva, el espesor y propiedades elasticas de la hoja elastomérica y

del nimero de fragmentos y tamafio del laminado.

Con base en la revision bibliografica presentada anteriormente, se tiene que
actualmente no existe en el mercado nacional un vidrio laminado que reuna las
caracteristicas de control de la radiacién solar y resistencia mecanica en conjunto. Por
tal razon, en este trabajo de investigacion se propone desarrollar vidrios laminados con
peliculas semiconductoras espectralmente selectivas, que tengan caracteristicas
dpticas, térmicas y mecanicas aceptables para su aplicacion en regiones geograficas de

clima calido propensas a fendmenos climatolégicos como tormentas y huracanes.
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1.3 Objetivo

El objetivo general del presente trabajo es el desarrollo de arreglos de vidrios
faminados controladores de la radiacion solar (avilcrasol) con buenas caracteristicas
opticas, térmicas y mecanicas. Esto tiene como propésito desarrollar criterios de
seleccion de los avilcrasol para aplicaciones arquitectonicas, de acuerdo a su ubicacion
geogrdfica, asi como también para aplicaciones automotrices. Asimismo, los objetivos

especificos que contribuyen a cumplir el objetivo general son los siguientes:

(i) Depdsito guimico de peliculas delgadas de CuS, y CuS-Cu,.,Se sobre vidrio y PET
para fabricacién de diferentes configuraciones de avilcrasol.

(i} Caracterizacidn optica, termica y mecanica de los avilcrasol, con el propésito de
evaluar sus posibles aplicaciones.

(iii) Proponer criterios para la seleccion de los avilcrasol apropiados, segun sea la

ubicacion geografica de aplicacion.

A continuacién se presenta la descripcion capitular de este trabajo de tesis.

El Capitulo 1 presenta los antecedentes, la revisién bibliografica y el objetivo de este
trabajo de investigacion. En el Capitulo 2 se presentan los detalles de Ila
experimentacion realizada en este trabajo de tesis, desde el depdsito de peliculas

delgadas hasta la caracterizacion Optica, térmica y mecanica de los vidrios laminados.

En el Capitulo 3 se presentan los resultados obtenidos de la caracterizacion éptica y
mecanica de los vidrios laminados con peliculas delgadas de ZnS, CuS, ZnS-CuS, vy
ZnS-CuS-Cuy.Se depositadas sobre vidrio. En el Capitulo 4 se presenta la
caracterizacion dptica y mecanica de los vidrios laminados con peliculas delgadas de
CuS y CuS-Cu,.xSe sobre hojas de PET.

En el Capitulo 5 se presenta el balance térmico de los vidrios laminados de acuerdo a

la configuracion de estos. Con base en las caracteristicas opticas, témmicas vy
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mecanicas se proponen criterios de seleccién de vidrios laminados de acuerdo a la
regién geografica de ubicacion de la edificacion o automovil, asi como de la orientacion
de los mismos. Finalmente en el Capitulo 6 se presentan las conclusiones generales
de este trabajo de tesis, asi como el trabajo futuro que se propone con base en los
resultados obtenidos. Esto con la finalidad de tener un mejor entendimiento del
comportamiento 6ptico, térmico y mecanico de los vidrios laminados con peliculas

espectralmente selectivas para el control de la radiacion solar.

El trabajo presentado en esta tesis se desarrolld con base en los conceptos recopilados
y presentados en el Apéndice A. En este se presentan los aspectos generales sobre los
avilcrasol, desde la descripcion de vidrio laminado y todos los factores que involucran
su fabricacion y caracterizacion, hasta los tipos que existen y sus caracteristicas.
También se presentan los conceptos basicos sobre depdsito quimico de peliculas
delgadas semiconductoras, la interaccidn electromagnética en éstas, sus propiedades

opticas, térmicas y mecanicas, etc.
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CAPITULO 2

DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se presenta la descripcion del trabajo experimental que se llevé a cabo
en este proyecto de investigacion, como es el depdsito quimico y caracterizacion de
peliculas delgadas semiconductoras (PDS), el proceso de pre-laminacién y laminacion

de vidrios, la caracterizacion éptica y las pruebas de adhesion a los mismos.

2.1 Deposito Quimico y Tratamientos Superficiales

Para la fabricacion de vidrios laminados con PDS para el control de la radiacién solar,
se utilizaron diferentes sustratos, como son vidrio, tereftalato de polietileno (PET), poli
metil metacrilato (PMMA) vy policarbonato (PC). Cada sustrato en especial presenta
caracteristicas mecanicas diferentes, y el crecimiento de las peliculas sobre ellos
también es diferente. Con esto se espera obtener una gran variedad de vidrios
laminados, con igual variedad de propiedades Opticas y mecanicas. E| PMMA y el PC
presentan caracteristicas mecanicas superiores al PET y vidrio, sin embargo, despues
de varios intentos sin éxito por fabricar un vidrio laminado con buenas caracteristicas

opticas de éstos, se descarté su desarrollo en este trabajo. Las PDS se depositan muy
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bien sobre el PMMA y el PC, perc durante el proceso de laminacidon presentan
problemas de delaminacion (PMMA) vy opacidad con muy buena adherencia (PC). Esto
dejé solo las opciones de depositar las PDS sobre sustratos de vidrio y PET.

Se utilizd la técnica de Depésito por Bano Quimico (CBD, Chemical Bath Deposition)
descrita en el apéndice A, para depositar PDS de sulfuro de cobre (CuS) y CuS-Cus,.
x>e(seleniuro de cobre) sobre terfetalato de polietileno (PET), y sulfuro de zinc (ZnS),
ZnS-CuS, ZnS-CuS-Cuy,Se, CuS y CuS-Cu,.,Se, para integrarias a un vidrio laminado.
Para obtener un mejor crecimiento de las PDS sobre los sustratos, se utilizaron diversos
tratamientos superficiales para lograrlo. Un aumento en la adhesidon de las PDS trae
consigo la posibilidad de alcanzar mayores espesores de pelicula y por tanto mas

variedades en caracteristicas épticas.

Para el mejoramiento de la adhesién de las PDS al vidrio se utilizé ZnS como sustrato,
ya que ha demostrado ser un buen promotor de adhesién [1,2 y 3], y para promover la
adhesion de las PDS al PET se utilizaron tratamientos superficiales con soluciones
acidas y basicas y organosilanos (OS). Los OS resultaron ser buenos promotores de
adhesidn [4] de las PDS sobre vidrio y el beneficio que esto trajo es el uso de banos
quimicos libres de amoniaco. Lopez Mata [5] reporté la modificacién superficial def PET
con OS para el mejoramiento de la adhesion de PDS sobre vidrio y PET. Las PDS
depositadas sobre PET tratado superficialmente con OS, mostraron una adherencia
superior a las depositadas sobre PET sin tratamiento. Esto se observd al frotar
fuertemente con los dedos los sustratos de PET con y sin OS. Las hojas de PET
tratadas con OS mostraron una mejor adhesion, ya que la pelicula delgada no se
desprendié con la friccidn de los dedas, lo cual si ocurrié con las hojas de PET sin

tratamiento superficial.

2.1.1 Tratamientos Superficiales con Soluciones Acidas y Basicas.

Los sustratos fueron tratados en las diferentes soluciones presentadas en la Tabla 2.1,
con el propésito de mejorar la adherencia de las PDS a estos. Los tratamientos
consistieron en dejar inmersas los sustratos (hojas de PET) en las soluciones
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mostradas en la Tabla 2.1 en orden descendente y durante los tiempos indicados. Por
ejemplo, para el tratamiento 1, se dejaron inmersas las hojas de PET en una solucion
de Ajax® (amoniaco grado comercial al 10%) durante 15 minutos. La temperatura de
esta solucion fue de 58°C a 60°C. Transcurridos los 15 minutos los sustratos se
retiraron de la solucion de Ajax® y se enjuagaron con agua destilada, para
posteriormente sumergirios en la solucién de acido fosférico (HsPOs) al 1% durante

otros 15 minutos.

Tabla 2.1 Tratamientos superficiales con soluciones acidas y bésicas

Tratamientos 1 2* 3 4
AJAX" (al 10%) 15 min 15 min 15 min 15 min
H.,PO, al 1% (ac. 15 min 15 min - -
Fosférico)

NaOH (sosa) 5 min 5 min 15 min -
CH3CH,COOH (ac. 10 min 10 min - -
Propiénico)

SnCl, -- - - 15 min

*En esta formulacion el HiPO, es al 5%; el AJAX® es un producio comercial que contiene Hidréxido de Sodio, Hidroxido de
amonioc y Carbonato de Sodio como componentes principalas.

Los sustratos nuevamente se retiraron de la solucién anterior y se enjuagaron con agua
destilada, e inmediatamente fueron inmersos en la siguiente soluciéon que es la sosa
(NaOH) durante 5 minutos, y finalmente, después de enjuagarios nuevamente con agua
destilada, fueron inmersos en la solucién de acido propionico (CHzCH.COOH) por 10
minutos. Los siguientes tratamientos se realizaron de manera analoga. Despues de la
inmersion en la Ultima solucion de cada tratamiento, los sustratos fueron retirados y
secados con aire tibio, quedando listos para depositar en ellos las peliculas

semiconductoras de CuS, Cuz4Se y CuS- Cup,Se.

En el tratamiento 3 sélo se utilizd Ajax® v sosa, y en el 4 Ajax® y la solucién de SnCl;
con una concentracion de 0.001 mol/dm®. Los graficos de las peliculas de CuS
depositadas sobre PET durante tiempos de 1 a 5 h, con los tratamientos superficiales 1
al 4 se muestran en la Figura 2.1. Estos parametros Opticos corresponden a hojas de

PET depositadas con CuS integradas en un vidrio laminado compuesto por dos hojas
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de vidrio claro de 3 mm de espesor, dos hojas de PVB de 0.76 mm de espesor y en la
parte media, la hoja de PET con depésito de CuS. Los graficos anteriores muestran una
diferencia en el crecimiento de las peliculas delgadas de CuS que se manifiesta por una
variacion del 5% aproximadamente en los valores maximos de transmitancia; esto es,

en una longitud de onda cercana a los 560 nm (verde-amarillo).
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Figura 2.1 Comparacion de las peliculas de CuS sobre PET integradas a vidrios laminados con
diferentes tratamientos superficiales y a diferentes duraciones de depésito: {a) 1 h, (b) 1.5 h, (c) 3h, {d) 4h
y (e) 5h.
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Durante el tiempo en que se trabajo con los tratamientos superficiales descritos
anteriormente, la consideracion principal fue lograr un mejor crecimiento de las peliculas
delgadas de CuS sin desprendimiento de éstas de las hojas de PET, ya que se ha
observado que con tiempos de depdsito mayores a 5h se desprenden dichas peliculas.
Cuando se realizo la experimentacion descrita anteriormente, no se consideraba aun la
caracterizacion de la resistencia adhesiva de las peliculas delgadas integradas en los
vidrios laminados mediante la prueba de corte compresivo. Es posible que se
encuentren diferencias significativas en los valores de resistencia adhesiva entre los 4

tratamientos superficiales en trabajos futuros.

2.1.2 Tratamiento Supefrficial al PET con Organosilanos.

Lopez Mata [5] observd que con un tratamiento superficial al PET con organosilanos
[CeHsNH(CH_)3 Si(OCHa)s (N-[3-(Trimetoxisilil}-propillanilina) de Aldrich®), se mejora la
adhesién de las peliculas delgadas semiconductoras depositadas sobre éste. Esto dio
la pauta para iniciar la experimentacion que permitiria cuantificar la resistencia adhesiva
de las peliculas delgadas de CuS y CuS-Cu,,Se depositadas sobre PET, cuyos

resultados se presentan en el Capitulo 4.

Los tratamientos superficiales consistieron en dejar inmersas las hojas de PET en una
solucion del organosilano con metanol durante 30 minutos a 50°C. Con este tratamiento
se mejoro la adhesion de las PDS sobre el PET, ya que se lograron depositar PDS con
duraciones de hasta 24 h sin desprendimiento [5]. Las peliculas de CuS obtenidas
sobre PET se laminaron utilizando PVB como polimero de laminacion. Se construyeron
diversos avilcrasol para llevar a cabo las pruebas de adhesitén. Los pardmetros de
laminacion y pre-laminacion de los avilcrasol se describen con detalle mas adelante en
éste capitulo. Los tipos de avilcrasol construidos fueron cinco y son: Vidrio (V) / PVB/ V,
V/PVB/PET/PVB/V;V/PVB/PETct/PVB/V;V/PVB/PET/CuS/PVB/V,V/
PVB /PETct/ CuS/PVB/V;V/PVB/PET/CuS +Cu,,Se /PVB/VyV/PVB/
PETct / CuS + Cup,Se / PVB / V. Las siglas PETct significan PET con tratamiento
superficial con organosilanos (OS de aqui en adelante). Las peliculas de CuS y Cuz,Se

tuvieron una duracién de depdsito de 120 y 5 minutos respectivamente. El intervalo de
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temperatura bajo la cual se depositaron fue de 25° C a 28° C, con un espesor total de
100 nm aproximadamente. En el Capitulo 4 se muestran con mas detalle los resultados

obtenidos de esta experimentacion.

2.1.3 Tratamiento Superficial con Peliculas Delgadas de Sulfuro de Zinc (ZnS).

En el depodsito quimico de PDS es muy importante la limpieza del sustrato, en este caso
vidrio, para poder obtener un crecimiento uniforme. Las peliculas de CuS requieren una
limpieza rigurosa del sustrato [6] para un crecimiento con uniformidad aceptable. Se ha
observado en trabajos del grupo [2,3] que depositar una pelicula delgada de ZnS sobre
vidrio, como sustrato, incrementa el crecimiento de las peliculas semiconductoras
depositadas posteriormente. Se evita ademas, la limpieza rigurosa de los vidrios porque
las peliculas de ZnS crecen sin requerir tal grado de limpieza. Por tanto, para reducir el
tiempo de crecimiento de las peliculas delgadas de CuS, se propuso utilizar peliculas de
ZnS como promotoras de adhesion. En el apartado 3.4.1 se muestra que las peliculas
de ZnS no modifican las propiedades 6pticas de los avilcrasol, ya que tienen casi las
mismas caracteristicas Opticas de un vidrio claro (cal-sosa) de 3 mm. La Tabla 2.2

muestra la composicion del bafio quimico para depositar peliculas delgadas de ZnS.

Tabla 2.2 Composicion del bafio quimico para depositar peliculas delgadas de ZnS

Soluciones Cantidad (ml)
Sulfato de Zinc (ZnSO4) 1M 2.5
pH 10 (NH3/NH,4Cl) 2.2
Trietanolamina al 50% (TEA) 27
Tioacetamida (TA) 1M 1
Agua Destilada 92.6
Total 100

La preparacidon de los vidrios por depositar consistié en un lavado ligero con agua y
jabon, enjuague con agua destilada y secado con aire caliente. Una vez obtenida la
solucidn para el depdsito de ZnS siguiendo el orden mostrado en la Tabla 2.2, se vertié
en un recipiente rectangular con un area aproximada de 40 cm x 90 cm. Dentro del
recipiente se colocaron los vidrios por depositar (10 cm x 12.5 cm), soportados por
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placas delgadas de vidrio; en la Figura 2.2 se muestra el recipiente para el deposito
quimico. La experiencia en el depdsito de peliculas de ZnS ha demostrado que una
duracion de depdsito de 6 horas da buenos resultados para el mejoramiento de la

adhesién, por lo que se optod por utilizar esta.

Figura 2.2 Recipiente para el depodsito de PDS por CBD.

El depdsito quimico se realizd a temperatura ambiente (25°C). Una vez transcurrido el
tiempo de deposito, se retiraron los vidrios y se enjuagaron y secaron, quedando listos
para ser utilizados como sustrato para las peliculas de CuS y para la preparacion de los

vidrios laminados en la configuracion vidrio-ZnS/PVB/ZnS-vidrio.

2.1.4 Seleccion de la Superficie de Vidrio a Utilizar para el Depésito de PDS

Durante el proceso de fabricacion del vidrio flotado, una de las caras del vidrio queda en
contacto con el estafio liquido y la otra con el aire, y ésta ultima tiene mayor rugosidad.
Esto se puede observar al comparar las figuras 2.3 (a) y (b), en donde se muestran la
morfologia superficial de un vidrio flotado en el lado aire (a) y lado estafio (b), obtenidas
por la técnica de microscopia por fuerza atémica (AFM, en inglés). El tamano de los
granos permite inferir que el /Jado estario tiene una rugosidad menor que el /ado aire.
Los fabricantes de vidrios laminados recomiendan usar siempre el lado aire en contacto

con el PVB para mejorar la adhesion [7].
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Figura 2.3 Morfologia superficial mediante AFM de sustratos de (a) vidric lado aire y {b) vidrio lado

estafio.

Se realizaron analisis similares para conocer la modificacién superficial que ocurre
sobre el vidrio al ser depositada la pelicula de ZnS durante 4, 6 y 8 horas. La Figura 2.4
muestra la morfologia superficial de vidrios con ZnS depositados en el lado aire y el
lado estafio por4 h (ayb), 6 h (c y d) y 8h (e y f) respectivamente. En éstas figura se
observa que el lado aire (a, ¢ y ) permanece siempre mas rugoso (ver escala en z) que
el lado estano (b, d y f), aun con la pelicula de ZnS depositadaa 4 y 6 h, pero a8 h, la

diferencia morfolégica es menos perceptible.
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Figura 2.4 Morfologia superficial mediante AFM de vidrios depositados sobre lado aire y estafio con ZnS
por 4h {a y b), 6h (c y d} y 8h (e y f) respectivamente.

Para corroborar que la rugosidad beneficia la adhesion interfacial en los vidrios
laminados, se desarrollaron pruebas experimentales para determinar la resistencia
adhesiva de vidrios laminados que incorporan ZnS y los resultados se presentan en el

Capitulo 3.

2.1.5 Depdsito Quimico de Peliculas Delgadas de CuS

Los PDS para el control de la radiacion solar se producen sobre hojas de PET y vidrio
mediante la técnica de CBD descrita en el Capitulo 1. Se utilizaron dos soluciones
diferentes para obtener peliculas de CuS, una de ellas se utiliza para depositar sobre
PET y se le Hama “bafio quimico citrato”, y la solucién para depositar sobre vidrio se le
llama “bafio quimico amoniaco”. Con el bafo citrato no es posible crecer peliculas de

Cu$S con espesores mayores a 40 nm sobre vidrio ya que se desprenden. La diferencia
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entre estas soluciones es el agente complejante que libera los iones de cobre y azufre
que se depositaran sobre la superficie del PET y vidrio, de alli el nombre de cada uno
de ellos. A continuacion se describe cada bafo. El espesor todas las PDS depositadas
sobre vidrio se midié con un perfilbmetro Alpha-Step (Tencor Instruments, CA).

Bano quimico “citrato”

Este bano se utiliza para depositar CuS sobre PET, y contiene iones cobre (2) y una
fuente de iones de sulfuro (Tioacetamida). La duraciéon de los depédsitos es de 1 a 5
horas, con una temperatura inicial de la solucion de 40-45°C y se enfria a temperatura
ambiente durante el depdsito. Las dimensiones del PET utilizado como sustrato, fueron
de 5 x 10 cm y se colocaron “flotando” sobre la solucidn en una charola de 60 cm x 90
cm. El depésito de la pelicula de CuS se llevé a cabo de manera similar a como se
describe en el apartado 2.1.3. El dep6sito se realizé en dos etapas para tener peliculas
(40 — 100 nm espesor) en ambos lados del PET. Al final del depdsito de las peliculas de
CuS sobre las hojas de PET, éstas se enjuagaron con agua destilada y se secaron con
aire tibio. La Tabla 2.3 presenta el baio quimico “citrato” utilizado para la obtencion de
las PDS de CuS sobre PET de 0.1 mm de espesor.

Tabla 2.3 Composicién del bafio quimico “citrato” para cbtener las peliculas delgadas de CuS.

Soluciones Volumen (ml)
Cloruro de Cobre 1M (CuCl,) 10
Citrato de Sodio 1M (CgHsO7Nas) 45
Tioacetamida 1M (TA) 10
Agua destilada (50° C) 935
Total 1000

Para determinar la influencia que tiene el horneado de las PDS en las propiedades
Opticas de transmitancia oOptica y reflectancia especular, se tomaron tres lotes de
muestras para analizarlas 6pticamente, un lote se analizé después del depésito, otro se
horneo a 150°C sin laminar y el ditimo se lamind con hojas de etilén vinyl acetato (EVA)
de 0.22 mm de espesor a 150°C. Las configuracidén de los arreglos analizados fueron
las siguientes: (i) vidrio / PET+CuS / Vidrio (hormeados) y (ii) vidrio / EVA / PET+CuS /

EVA / vidrio (laminados). El vidrio claro utilizado tiene un espesor de 3mm, el PET tiene
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0.1 mm de espesor, el EVA de 0.22 mm y la pelicula delgada de CuS 0.1 um

aproximadamente.

Se observd que existen diferencias en la transmitancia optica de las peliculas

horneadas y laminadas, Figura 2.5 (c). También existe una reduccion de transmitancia

de aproximadamente el 5% de las peliculas homeadas (Figura 2.5 (a)) o laminadas

(Figura 2.5 (b)), comparadas a ias peliculas sin hornear. Aqui se presentan los graficos

de transmitancia de las peliculas de CuS depositadas con una duracion del depésito de

1 y 5 horas. Los espectros de transmitancia y reflectancia de los avilcrasol obtenidos

tienen una gama de parametros de control solar que van de 25 a 40% para Tys, y de 3

a 10% para Tz

100 T T T T T T T
T - Transmitancia
R - Reflectancia
a0 L H - Pelicula Homeada i
1h, 5h - Tiempo de deposito
TH_1h
A AAY
o0 T_1h «/n‘-ﬁﬂmw%wmmﬁ ﬁay w I
£ T_5h

- ALY ':l"l:'l.' '
TH_5h T LT LL )

= " — 4 L e IilE
) UL

",. - \“f
oL N ez R_th 1
\J\ / H\J ‘\f}ﬁ\\\ﬁ%ﬁ—xﬂm ;
e el = i T oot
0 1 \ | | 1 T N SR R KRB AR B R R e
300 600 900 1200 1500 1800 2100 2400
Longitud de Onda (pm)
(a)

41



Cafeiluto 2

100 T T T T — 7 7

T - Transmitancia
R - Refiectancia

80 |- B - Pelicula Homeada
I - Palirmifa | aminada

1h, 5h - Tiempeo de depasito

m - -
£
'
>
|_
T ‘l—-'—' oy _Tw-”wrﬂﬁ""fr‘--‘\ ormen e M,{\}_-';VJ‘,:\A i
300 600 200 1200 1500 1800 2100 2400
Longitud de Onda (nm)
(b)
100 T T T T T T T
T - Transmitancia
H - Pelicula homeada
a0l L - Peliculza Eaminada i
1h, 5h - Tiempo da depdsito
RH_5h AR
RH_1h A R
§ _ et | |
a .4/""W M8 : a|| :|.
> T : -l jlr i
= L i N i|- I 1
RL_1h “W"“‘"M"‘mw%’q
L T e d
___ﬁ_/'“"f llf d P, <
o -‘k 4
l‘l ;E\ﬁ"w'd'
Y \
WMWMW
_ 1 L 1
00 600 200 1200 1500 1800 2160 2400
Longitud de Onda (nm)
(c)

Figura 2.5 Patrones de transmitancia optica (T) y reflectancia 6ptica (R) de peliculas de CuS, (a)
horneadas y sin hornear, (b) sin homear y laminadas y (¢) homeadas y laminadas, depositadas sobre
PET.
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Se observa que el proceso de horneado y laminado tienen el mismo efecto en las PDS
de CuS, en ambos casos, el patron de transmitancia tipo campana que se forma en la
region del visible (380-780 nm) se estrecha al someter la pelicula al proceso de
horneado y laminado, produciendo una transmitancia maxima a una longitud de onda
de 565 nm. Dado que la maxima sensibilidad del ojo humano se encuentra
aproximadamente en esa longitud de onda, el proceso de homeado o laminado
mantienen la transmitancia selectivamente en dicha region y la reduce en la region dei
cercano infrarrojo, manteniendo el nivel de iluminacion y evitando asi el calentamiento

interior. Este efecto se observa en la Figura 2.5 (a) y (b).

Bano quimico “amoniaco”

Se ha intentado utilizar la solucidn “citrato” para depositar CuS sobre vidrio sin
resultados favorables y solo se consiguen crecimientos de peliculas muy delgados
(menores a 50 nm de espesor) en 30 min de duraciéon de depodsito, ya que se
desprenden con mayor tiempo de duracién. Por otra parte el bafio quimico “amoniaco”
utilizado para depositar CuS, dio resultados satisfactorios, alcanzando tiempos de
deposito de hasta 6 horas a temperatura ambiente y espesores de pelicula de hasta
180 nm [8], razén por la cudl se decidié utilizarla (Tabla 2.4). La duracion de los
crecimientos propuestos inicialmente fue de 2, 3 y 4 horas a temperatura ambiente

sobre vidrios con pelicula de ZnS como sustrato (Tabla 2.2) y sin ésta.

Tabla 2.4. Bafio quimico “amoniaco” para depositar PDS de Cu,S

Soluciones Cantidad (ml)
Cloruro de Cobre (CuCl; 5H20) 1M 5
Trietanolamina al 50% (TEA) 4
Amonia Concentrado (NH;OH al 30%) 8
Hidréxido de Sodio (NaOH) 1M 10
Tiurea (TU) 1M 6

Agua Destilada 67

Total 100
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Sin embargo, los depésitos de CuS por 4 horas sobre vidrio sin ZnS se desprendieron
casi en su totalidad, descartAndose para su aplicacidn en los avilcrasol, no asi los
depositados sobre vidrio con ZnS, que permanecieron sin desprenderse durante las 4

horas del depésito de CuS, de acuerdo a los resultados reportados por Nair y Nair [9].

La Figura 2.6 muestra los patrones de transmitancia en los avilcrasol que integran
peliculas delgadas de CuS obtenidas con el bafio quimico “amoniaco”. La transmitancia
en la region del visible es del 43% (CuS 2h 2L) al 20% (CuS 3h 2L) y de 2% a 10% en
la regién del cercano infrarrojo. Estos patrones épticos cumplen los requerimientos de
un controlador de ia radiacidn solar, porque eliminan gran parte del calor contenido en
la radiacion infrarroja y permiten una buena iluminacion en el interior de la habitacidén o
el automavil donde se apliquen este tipo de peliculas. El concepto de iluminacion o
densidad de flujo luminoso sohre una superficie que se utiliza en esta investigacién no
fue medido, solo se hace referencia a este cuando la percepcion visual de iluminacion

disminuye al utilizar las PDS como filtro.
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Figura 2.6 Espectros de transmitancia optica (T) y reflectancia dptica (R) de avilcrasol con y sin ZnS.

Se observa de la Figura 2.6 que la pelicula de ZnS no afecta las propiedades 6pticas de
los avilcrasol, su presencia reduce la transmitancia en aproximadamente 5%. Ademas
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de los parametros opticos evaluados anteriormente y los cuales muestran una mejora
en el crecimiento de las peliculas delgadas de CuS depositadas sobre sustratos de
ZnS, es necesario cuantificar el aumento de adhesion en los avilcrasol que integran ZnS
respecto a los que no. En el siguiente capitulo se presenta el desarrollo experimental

para cuantificar la resistencia adhesiva de los avilcrasol con y sin ZnS como sustrato.

2.1.6 Depédsito Quimico de Peliculas Delgadas de Cuz.,Se

Este tipo de pelicula se ha caracterizado por su estabilidad al medio ambiente [10],
ademas de proporcionar una tonalidad diferente a los avilcrasol cuando se deposita
sobre CuS y se lamina en autoclave a 130°C durante 30 minutos. Se ha trabajado con
dos bafos quimicos diferentes (1) y (2) para depositar Cuz.,Se: (1) para crecimiento de
peliculas con espesores de hasta 200 nm, y (2) como una pelicula de proteccion a las
peliculas de CuS. El bafio (1) se utiliza como proteccién contra la intemperie de las
peliculas de CuS, y consiste en dejar inmersas éstas durante 5 minutos en la solucion
de Cux,Se a-temperatura ambiente. El bafo (2) se utiliza para obtener peliculas de Cu,.
«Se sobre PET sin depositos previos de CuS. Para la obtencién de Cu,.xSe con el bano
(2) se requiere que la temperatura del bafio quimico se mantenga en 60°C durante el
tiempo que dure el depdsito y se optd por utilizar dnicamente la formulacion (1). La

Tabla 2.5 muestra las dos formulaciones para obtener las peliculas de Cux,Se.

Tabla 2.5 Bafios quimicos para depositar peliculas de Cu,,Se sobre PET.

Formulacion 1 Volumen {ml)
CuCl; ™M 25
Agua déionizada 483
NH,OH al 30% 2
NaSeS0O; 0.4 M 12.5
Total 500

Formulacién 2 Volumen (mf)
CuS0, 0.5M 50
NH;0H al 30% 25
NaSeS0O; 0.4 M 50
Agua deicnizada 375
Total 500
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Ademas de proporcionar proteccién contra el medio ambiente, las peliculas de Cu,,Se
modifican la tonalidad del vidrio laminado cuando se lleva a cabo el proceso de
laminacién. Después de depositar la pelicula de Cu,.,Se sobre la de CuS no se notan
cambios de tonalidad, sin embargo después del proceso de laminaciéon se observa este
cambio, que pasa de verde olivo (CuS) a dorado (CuS + Cu,,Se). Esto se puede
observar en los patrones de transmitancia que se muestran en la Figura 2.7, donde se
muestra que la curva de fransmitancia en la region visible de la pelicula de CuS es mas
cerrada que la de CuS-Cu,,Se y esto da como resultado el cambio de tonalidad antes

mencionado.

100 T T T T T T T
T - Transmitancia

R - Reflectancia

CuSe - Pellcula de CuS + CuSe

go L Cu8 - Pelicula de CuS i

1 - Segunda muestra

T_CuSe
60 - .

_CuSe_1

TyR (%)

0
300 600 900 1200 1500 1800 2100 2400
Longitud de onda (nm)

Figura 2.7 Transmitancia 6ptica y Reflectancia 6ptica de peliculas de CuS y CuS-Cu,,Se
sobre PET con una duracién de deposito de 2 horas para el CuS y 5 min para el Cua,Se.

Las peliculas de Cu,..Se depositadas sobre PET presentan espectros de transmitancia
y reflectancia aceptables como controladores de la radiacion solar; sin embargo, como
se mencioné anteriormente el proceso de obtencion es complicado para areas grandes
y se desistié hacer uso de ellas. La Figura 2.8 muestra los espectros de transmitancia y
reflectancia de peliculas de Cu,.Se depositadas en PET, en la cual se muestra que la

transmitancia en la region del cercano infrarrojo es ligeramente mayor que la del CuS
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(Figura 2.6) y esto contribuye al calentamiento interior y no mejora la iluminacion intenor

de la habitacion.
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Figura 2.8 Transmitancia Optica y reflectancia 6ptica de PDS de Cu,,Se depositadas sobre PET durante

1, 2, 3 y 4h, con espesores aproximados de 40 nm a 180 nm).
2.2 Proceso de Laminacion de los Avilcrasol

En este apartado se mostrara el proceso de laminacion de los avilcrasol, sus
caracteristicas y los parametros mas importantes que se deben cuidar para un laminado
de calidad. El pelimero de laminacion mas utilizado en la actualidad por la industria
arquitectdnica y automotriz es el PVB, aungue en algunos casos se utiliza el etilén vinyl
acetato (EVA) para uso en arquitectura. El proceso para laminar un vidrio consiste en
armar los elementos componentes, que en el caso de un vidrio laminado sencillo son:
vidrio claro de 2 o 3 mm, una hoja de PVB de 0.38 mm de espesor (estandar) o 0.76
mm de espesor (alto impacto, para uso automotriz} y vidrio claro de 2 o 3 mm. Una vez
ensamblado el vidrio se le aplica calor (140° C) y presion (13.5 kgfcm?) durante un
tiempo especifico (30 min), en el cual se lleva a cabo la unién de los tres elementos. La
apariencia que presenta el vidrio laminado es igual a un vidrio monolitico, excepto

cuando se integran PDS de CuS o CuS-Cuz,Se.
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Como se menciond en el Capitulo 1, la adhesion juega un papel muy importante en el
comportamiento mecanico de los vidrios laminados, razén por la que se debe tener
especial cuidado en mantener ésta dentro de los limites permisibles por los fabricantes
de vidrio laminado. Para lograr esto, se debe controlar constantemente la humedad del
PVB, la limpieza de los vidrios, asi como la dureza del agua con la que se lavan y por
ultimo la humedad relativa del espacio de trabajo. Estos factores influyen de manera

considerable en la resistencia adhesiva de los vidrios laminados.

2.2.1 Tipos de Avilcrasol Utilizados

Inicialmente se tenia contemplado trabajar con dos polimeros de laminacién, que son el
EVA y el PVB; pero, dadas las tendencias de la industria fabricante de vidrio laminado a
utilizar solamente PVB, por que tienen mejores caracteristicas mecdanicas y dpticas, se
opto por trabajar solamente con PVB. La Figura 2.9 muestra la diferencia en las
propiedades opticas de vidrios laminade con EVA y PVB, especificamente en la regién
del UV. La transmitancia del vidrio laminado con PVB en la regién del UV es de
aproximadamente el 1%, mientras que el laminado con EVA es de aproximadamente un

35% en la misma region (ver Capitulo 3).

100 ' (D) Vidrio 4 mm espasar !
r,/ (2) vidrioFVBAddrio

(3) Vidrio/EVAMrio
= T T ]
el T ™ T T T e, — =
e e | 1N

80

T(%)

40 -

20 H

/
J s
/ -
y; e
# ‘,/
// o

%‘-ﬂll 30 J20 330 340 350 30 37
Lo nm}

1 !

400

0
300 600 900 1200 1500 1800 2100 2400

Longitud de Onda (nen)

Figura 2.9 Transmitancia dptica de vidrios laminados con EVA (2} y PVB (3) en {a region del UV,

comparada con un vidrio claro de 4 mm de espesor (1).
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Las configuraciones de avilcrasol utilizadas en este proyecto de investigacion incluyen
aquellos que estan laminados con EVA y PVB, pero soélo los laminados con PVB se
caracterizaron mecanicamente. La Figura 2.10 muestra los tres tipos de avilcrasol

utilizados en esta investigacion.

PVB ~PDS o PV

PET
PDS
i _ieal ik
INT EXT inr EXT INT ; BT
_Ll N i L Y s
Widi,
Sanple [S) Doble (D} PET (P}

LG IV y V = Interfases

Figura 2.10 Elementos componentes de los avilcrasol y sus interfases

En la configuracién simple (S) la PDS se deposita solo en un vidrio, quedando el otro
vidrio en contacto con el PVB solamente; en la configuracion doble (D) se depositan una
PDS a cada vidrio y éstos se unen con una hoja de PVB, y finalmente en la
configuracion PET {P) se deposita una PDS sobre el PET y éste a su vez se coloca
entre dos hojas de PVB y dos de vidrio. Los patrones de transmitancia optica y
reflectancia especular de estas configuraciones es diferente, asi como sus propiedades
mecanicas. En el Capitulo 3 y 4 se presenta la influencia que tienen las PDS de CuS y
Cu..,Se depositadas sobre vidrio y PET respectivamente, en la adhesion de los
avilcrasol, en comparacion con la resistencia adhesiva de un vidrio laminado

convencional o simple (vidrio / PVB / vidrio).

2.2.2 Especificaciones del PVB

El poli (vinyl butyral) (PVB) es un derivado del poli vinyl alcohol (PVA), el cual se puede
obtener mediante la reaccion con el butyral aldeido. La reaccién es una acetalizacion
intramolecular e involucra grupos glycol del PVA en las posiciones 1 — 3 del siguiente

esquema [11]:
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CH;CH,CH,
~eCHy— ?H—-—CH;——(E‘:HW + B C==30 3 el Hy— CH —— CHj —~ CHooeme

OH OH

CHCHCH;
Figura 2.11. Esquema de la cadena polimérica del PVB [10].
A pesar de su nombre comun “pely(vinyl butyral)”, el producto de la reaccion precedente
es de hecho un co-polimero, dado que cierto nimero de grupos de vinyl alcohol sin
reaccionar permanecen en la cadena macromolecular de acuerdo a la estequiometria
de los reactantes. El PVA es, a su vez, un derivado del poly(vinyl acetato) (PVAc) y de
aqui contiene una pequena fraccidn de vinyl acetato que pemanece después de la
hidrélisis. De hecho, dependiendo de la razén molar de los dos reactantes y del grado
de hidrélisis del PVA inicial, pueden surgir aleatoriamente diferentes composiciones de
polimeros ternarios de PVB. En casi todos los casos, sin embargo, el PVB consiste
predominantemente de unidades de alcohol (10%) y butyral (90%). Dependiendo del
peso molecular y el grado de butyralizacién, el PVB puede presentar una amplia gama
de propiedades. Como regla general, remplazando las unidades de vinyl alcohol por
unidades de butyral, tenemos un polimero hidrofébico, insoluble en agua excepto para
aquellos PVB con un bajo contenido de butyral, y causa un incremento en la resistencia

y adhesion con una amplia gama de sustratos [11].

Independientemente de la cantidad de PVA contenido en la molécula del polimero, el
contenido de humedad de la hoja de PVB es muy importante para conseguir una buena
adhesidén al vidrio [7]. La excesiva humedad de la hoja o de sus superficies ocasiona
que el contacto PVB — vidrio disminuya por el exceso de agua. El contenido de
humedad de los fabricantes de PVB no debe exceder del 0.50% (w/w), y se debe
almacenar en un ambiente con una humedad relativa controlada de 25 a 30%. En
condiciones ambientales normales (aproximadamente 55% — 65% de humedad relativa,
dependiendo de las condiciones del clima), la hoja de PVB absorbe rapidamente
humedad hasta alcanzar valores de 1.0% a 1.4%. Las propiedades adhesivas del PVB

se modifican por los minerales presentes por la dureza del agua, lo cual forma
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depdsitos en la superficie del vidrio si éste no se ha lavado adecuadamente con jabon y
agua desionizada. Las Figuras 2.12, 2.13 y 2.14 muestran la relacion existente entre la
humedad relativa {(HR) del ambiente, la humedad del PVB y la resistencia maxima al

esfuerzo cortante [7].
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Contenide de Humedad del PVB (%)

) - - ) — L "'
" 7 )
Humedad Relativa del Aire (%)

Figura 2.12 Variacion del contenido de humedad del PVB respecto a la humedad relativa del aire [7].
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Figura 2.13. Relacién del contenido de humedad del PVB respecto al esfuerzo cortante maximo [7].
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Figura 2.14 Absorcion de humedad del PVB en funcién de la H. R. del aire [7].

Las figuras anteriores muestran la importancia que tiene el control del contenido de
humedad del PVB y la HR del ambiente para mantener los niveles de adhesion dentro
los parametros adecuados para su uso en la fabricacion de vidrios laminados. Cabe
mencionar que los valores que muestran las figuras anteriores son especificas para el
PVB fabricado por la compafiia Trosifol® y pueden variar entre un fabricante y otro de
acuerdo a la composicion del PVB, pero en general, este comportamiento es similar en
la mayoria de los PVB. Se observa de la Figura 2.13 la importancia que tiene la
humedad del polimero en la adhesion de éste al vidrio, por esta razén se debe tener
especial cuidado en mantener las condiciones ambientales adecuadas durante el

proceso de fabricacion de los vidrios laminados.

Las condiciones para la fabricacion de vidrios laminados son: almacén y cuarto de
ensamble con temperatura y humedad relativa controladas, 20 + 2°C y 50 + 5 % HR
respectivamente, cuarto cerrado y sistema de agua desionizada para el lavado de
vidrios. Para obtener vidrios laminados con buena calidad, es necesario llevar a cabo un
proceso de fabricacidn muy riguroso en cuanto a limpieza de los vidrios y el area de
trabajo, ya que es muy facil contaminar con polvo y pelusa los vidrios a laminar. A

continuacion se describen los procesos de pre-laminacién y laminacién de vidrios.
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2.2.3 Proceso de Pre-laminacion

Como se menciond anteriormente, la hoja de vidrio monolitico debe someterse a un

riguroso proceso de limpieza con jabon neutro y agua destilada, para eliminar las sales

minerales que puedan inhibir la adhesién del PVB al vidrio. Con el vidrio limpio, se

procede a ensamblar el vidrio laminado, en una habitacion con condiciones ambientales

controladas e iniciar el proceso de pre-laminacién. Existen dos tipos de procesos de

pre-laminacién, uno es por vacio y el otro por medio de rodillos. A continuacion se

presentan ambos.

a) Pre-laminacién por vacio

1.

Se corta la pelicula, el vidrio y el polimero de laminacion (PVB o EVA) a las
dimensiones que se requiere fabricar el avilcrasol.

Se acomodan los elementos emparedandolos, el orden varia segin el tipo de
avilcrasol, la figura 2.12 muestra el orden a seguir.

Se presionan firmemente los elementos componentes del avilcrasol y se envuelven
con una tela de algodén y se fijan con cinta adhesiva. Esto tiene como finalidad
evitar desplazamientos relativos de los vidrios.

Se introduce el avilcrasol dentro de una bolsa de neopreno, la cual cuenta con una
valvula para extraer el aire de su interior. La bolsa de neopreno tiene en su interior
una tela que permite el libre paso del aire evacuado y uniformiza la presion que la
bolsa ejerce al vidrio a causa del vacio generado. Después de introducir los
avilcrasol a la bolsa, ésta se sella herméticamente con pinzas mecanicas y se
introduce al horno. Se coloca la conexion de vacio y se genera el vacio durante 10
minutos antes de encender el horno.

Transcurridos los 10 minutos de vacio sin temperatura, se enciende el homo a una
temperatura de 90°C durante 30 minutos. Si se utiliza EVA como polimero de
laminacion, la temperatura se debe aumentar a 130°C. El tiempo y la temperatura de
laminacion pueden variar de acuerdo a las necesidades del fabricante. Es ‘posible
aumentar la temperatura del horno, siempre y cuando el tiempo de pre-laminacion

se reduzca.
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6. Transcurridos los 30 minutos se apaga el horno y se deja enfriar a temperatura
ambiente manteniendo el vacio, en caso contrario entrara aire a la bolsa y se
formaran burbujas en el laminado.

7. Cuando la bolsa esta a temperatura ambiente, se rompe el vacio y se extraen los
faminados de la bolsa. Es muy importante dejar que la temperatura sea menor a
50°C para poder retirar los laminados de la bolsa, de lo contrario se formaran
burbujas en los extremos del laminado.

8. Los vidrios laminados con EVA quedan listos para ser usados, y los laminados con
PVB requieren de un proceso adicional de laminacién.

b) Pre-laminacion con rodillos

Este procedimiento consiste en aplicar una carga de 2 kg/cm? al avilcrasol mediante dos
pares de rodillo de goma que se encuentran colocados a la entrada y salida de un
homo eléctrico. El horno debe estar a una temperatura de 250°C vy la velocidad de los
rodillos debe ser de 20 mm/min. La figura 2.15 muestra el proceso de laminacién por
rodillos. Este tipo de pre-laminacién es el mas adecuado cuando se laminan vidrios con

grandes dimensiones.

Figura 2.15 Pre-laminacion por rodillos

2.2.4 Proceso de Laminacion

Los vidrios laminados que utilizan PVB como polimero de laminacidn, requieren ser pre-
laminados antes de iniciar este proceso. Se tiene que efectuar el procedimiento descrito
en el apartado 2.2.3 y posteriormente realizar el procedimiento que a continuacion se

describe:

1. El vidrio ya pre-laminado se introduce en la autoclave y se cierra herméticamente.
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. El tiempo total del proceso depende en gran medida del equipo con el que se cuente
y puede variar de una a seis horas, dependiendo del programa a utilizar (razon de
incremento de presion, nivel de presion, curva de temperatura, etc.)

. Para fijar el tiempo de laminacion, se debe tener en cuenta la cantidad de vidrios a
laminar (tamafio de los vidrios, numero de elementos por vidrio laminado, etc.)

. La calidad del vidrio laminado dependera de varios factores, como son la presion de!
autoclave y la temperatura de laminacion.

. Los vidrios laminados se deben calentar y enfriar lentamente para obtener vidrios
libres de esfuerzos.

. Se debe evitar el contacto vidrio — metal, ya que puede originar variaciones de
temperatura en la superficie del vidrio y posteriormente su fractura.

. La distancia entre cada vidrio laminado debe ser aproximadamente igual a su
espesor. Comunmente se utilizan maderas ranuradas o bases de silicon para la
colocacion de los vidrios.

. Se deben elevar simultaneamente la presién y temperatura.

9. Para vidrios delgados, el tiempo de laminacion debe ser de 30 minutos como

minimo.

10.La presién de la autoclave debe ser de 13 kgcm? durante el tiempo de laminacion y

el posterior tiempo de enfriamiento.

11.La temperatura de laminacion se debe mantener en un rango de 135 a 145°C (275 a

293°F). Este es un requerimiento obligatorio, aunque se pueden obtener vidrios
transparentes a temperaturas y presiones inferiores, pero su nivel de adhesion sera

bajo.

12.Se deben evitar temperaturas por arriba de 160°C (320°F), ya que el PVB se

degrada a ésta temperatura tomando una coloracion amarilla.

13.En la fase de enfriamiento, se debe esperar hasta que el autoclave alcance una

temperatura de 40°C, con el autoclave presurizado. Una vez que se llega a 40°C, se

despresuriza y se retiran los vidrios laminados de la autoclave.
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2.3 Preparacion de Probetas para Prueba de Resistencia Adhesiva

La dimension de los avilcraso/ utilizados en ésta investigacién fue de 100 mm x 125
mm, de los cuales se obtuvieron probetas con una dimensiéon de 25 mm x 25 mm. La
resistencia adhesiva de los avilcrasol se determinara por medio del método de prueba
de corte compresivo, que se describira mas adelante en este capitulo. Este tipo de
prueba requiere que las dimensiones de la probeta de vidrio laminado sean de 625
mm?, cuidando que al menos un par de extremos sean paralelos. El corte de las
probetas de avilcrasol se debe hacer de manera muy cuidadosa, evitando fisuras en los
extremos que puedan causar fallas prematuras durante la prueba. Para el corte de las
probetas de avilcrasol se utilizé6 una cortadora con rueda de diamante de 1 mm de
espesor. Esto permite obtener cortes muy finos y libres de fisuras en los extremos del

vidrio.

2.3.1 Obtencidn de las Probetas para las Pruebas de Corte-Compresivo

Inicialmente las probetas obtenidas de los avilcrasol se cortaron de forma aleatoria, es
decir, se seleccionaba el lado mas uniforme del avilcrasol y de ahi se obtenian. Se daba
el caso que las cinco probetas utilizadas para la prueba de resistencia adhesiva se
obtuvieran de un solo extremo del avilcrasol. Esto ocasiond que los resultados de
resistencia adhesiva presentaran variaciones muy grandes, hasta del 40% del maximo
valor medido. Segln las normas internas automotrices, la desviacion estandar no puede
exceder el 10% del valor medido para tener un proceso y producto confiable, razén por
la cual se tuvo que disenar un experimento que permitiera reducir las desviaciones al

minimo.

La hipétesis sobre las grandes variaciones en los valores de resistencia adhesiva fue
que, durante el proceso de pre-laminacion la evacuacion del aire del interior del
avilcrasol inicia de la parte central hacia los extremos del mismo. Por tanto, si el
proceso de pre-laminacion no tiene el tiempo adecuado para evacuar la totalidad del
aire, se espera que los valores mayores de adhesion se tengan en la parte central. Si
no se tiene el cuidado de seleccionar adecuadamente las probetas, es decir solo la
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parte central del avilcrasol, se tendran variaciones muy grandes y por tanto resultados

no satisfactorios.

Para validar ésta hipotesis, se utilizaron dos tipos de vidrios laminados simples, a) 2
vidrios claros comerciales de 3 mm de espesor y una hoja de PVB de 0.76 mm de
espesor y b) 2 vidrios claros de 3 mm y PVB con el mismo espesor que el vidrio anterior
suministrados por la empresa Sekisui. Se obtuvieron 20 probetas de 625 mm? de cada
vidrio laminado a) y b). La Figura 2.16 muestra un esquema de la distribucion de las

probetas para la prueba de corte compresivo.
125

1 2 3 4 5
3] 7 8 9 10
=
[na]
11 12 13 14 15
16 17 18 19 20 2
Cotas: mm 25

Figura 2.16 Corte del avilcrasol para las pruebas de adhesion.

A cada una de las probetas obtenidas de los dos vidrios laminados utilizados en este
experimento, se les realizé la prueba de adhesién por corte compresivo, con el
propésito de observar la distribucion de la resistencia adhesiva en todo el avilcrasol, y
asi determinar que parte de éste se utilizara para posteriores pruebas experimentales.
Las Figuras 2.17 a y b muestran la distribucién de adhesion o resistencia adhesiva de
los vidrios laminados antes mencionados. Se puede observar que, efectivamente la
mayor resistencia adhesiva se encuentra en la parte central del avilcrasol,
disminuyendo ésta en los extremos, con lo que se comprueba la hipotesis planteada
anteriormente. Los valores mostrados estan en MPa e indican la resistencia adhesiva

de cada probeta en particular.
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Figura 2.17 Distribucion de la adhesion en vidrios taminados sencillos.

Para las pruebas experimentales posteriores de resistencia adhesiva, es necesario
determinar si una muestra es estadisticamente diferente de otra o si existe variacion en
los datos de una sola muestra. De la figura 2.17 no es posible determinar si la variaciéon
entre los datos medidos es a causa de errores de medicién o errores propios de los
procesos de pre-laminacion y laminacion. Si se quiere hacer una inferencia estadistica
de cual de los dos factores, errores de medicién o errores de laminacian, influye mas en
la variacion de datos, es necesario hacer un analisis de varianza. En el apéndice B se
presenta la teoria para el analisis de varianza, especificamente utilizando las pruebas

paramétricas t de student y F que se utilizan en éste trabajo de investigacion.

Para el analisis estadistico de los valores de resistencia adhesiva de los avilcrasol,
primeramente se analizaran las diferencias entre las medias y desviaciones estandar,
para determinar si existen diferencias significativas entre uno y otro. La Tabla 2.6
muestra los valores de la resistencia adhesiva para cada avilcrasol en particular. Con
n;=20 (numero de probetas del avilcrasol 1), n,=20 {numero de prabetas del avilcrasol
2), N=40 (probetas totales) y k=2 (nimero de avilcrasol), se caiculan los valores de
£5.%5% y F, ytenemos que: s = 0.3027, 57 =1.5236 y F = 0.1987. Con (N-k) = 38 y (k-

1) = 1 grados de libertad, con un nivel de significancia de 0.05 el valor de F es de 4.098.
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Tabla 2.6 Analisis estadistico de pruebas F y t de student para los avilcrasol a y b de la Figura 2.17.

Avilcrasol a Avilcrasol b
Probeta Adhesion (MPa) (i — %0} Probeta Adhesi6n (MPa) (i —xa)

1 8.62 0.6022 1 9.23 0.0001
2 10.37 0.9487 2 0.93 0.5013
3 9.72 0.105 3 10 0.6053
4 9.42 0.0006 4 .12 0.0104
5 7.47 3.7095 5 923 0.0001
6 9.98 0.3411 6 9.62 0.1584
7 11.73 5.4476 7 9.82 0.3576
8 10.61 1.4738 8 9.28 0.0034
9 11.9 6.2700 9 0.68 0.2098
10 9.15 0.0605 10 8.94 0.0795
1 9.69 0.0864 11 8.99 0.0538
12 11.86 6.0713 12 9.76 0.2894
13 10.14 0.5535 13 10.36 1.2950
14 10.27 0.7639 14 10.44 1.4835
15 7.81 25154 15 9.38 0.025
16 7.74 2.7423 16 8.2 1.0445
17 8.77 0.3919 17 8.4 0.6757
18 8.61 0.6178 18 6.92 5.2002
19 7.73 2.7756 19 8.37 0.7259
20 6.33 9.4004 20 8.77 0.2043

Media 9.3960 9.2220

Desv. Est. 1.4980 0.8069

Z(xi S 44.8773 13.0221

i=1

nlee —xg ) 0.0075 0.0075

(N-K) 38 38

(k-1) 1 1

- }g + -;b

Xg =[ J 9.3090

2

s 1.5236

t 0.3611 fo.os 1.6840 Se acepta Hp

5} 0.3027

52 1.5236

F 0.1987 Foos 4.098 Se acepta Hy

La hipdtesis nula Hp es que no hay diferencia entre las medias y desviaciones estandar
de las muestras a y b y la hipdtesis alterna Hy es que si hay diferencias. Dado que,
tanto los valores calculados de F y t son menores que los valores criticos tabulados
(Foos ¥ toos), la hipotesis nula se acepta. Se infiere por tanto, que la variacion de la

resistencia adhesiva entre las muestras a y b no es significativa.
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Una vez conocido lo anterior, se analizaran tres regiones diferentes en un mismo
avilcrasol, para determinar si existen diferencias en la resistencia adhesiva dentro de las
muestras mismas. Con este anadlisis se pretende determinar si los procesos de pre-
faminacidn y laminacién ocasionan esta variacion. Si los errores son en la medicion de
fa resistencia adhesiva, entonces se espera que la varianza en las tres regiones sea
muy similar, es decir, que la hipotesis nula propuesta anteriormente se acepte. De no
ser asi, la varianza entre muestras se puede atribuir a los procesos de pre-laminacién y
laminacion. La Figura 2.18 muestra las tres regiones que se analizaran de los avilcrasol.
Se analizara la varianza entre las tres regiones de una misma muestra, para cada

avilcrasol.

100

25

Figura 2.18 Seleccion de las tres zonas de andlisis de un avilcrasol. Zona central (7, 8,9, 12,13y 14 en
color rojo), zona media (24, 6, 10, 11, 15, 17-19 en color naranja) y zona esquinas (1, 5, 16 y 20 en

amarillo).

Primeramente se compard la zona central con la zona media, luego la zona central con
la zona de las esquinas y finalmente la zona media con la zona de las esquinas. Las
Tablas 2.7 y 2.8 muestran los resultados del analisis estadistico, tanto de la prueba F
como de la prueba t de student para los avilcrasol a y b. Se utilizan las mismas
ecuaciones presentadas anteriormente para el analisis de varianza, solo cambia el
numero de elementos de cada muestra (zona central n = 6, zona media n = 10 y zona

de esquinas n = 4).
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Tabla 2.7 Pruebas F y t de studenti para las zonas central y media del avilcrasol a.

Zonas F Fo.o5 Ho t to.0s Hp
No se No se
central vs. media 20.34 4.6 51.82 2.15
acepta acepta
No se No se
central vs. esquinas 40.94 5.32 37.60 2.31
acepta acepta
No se No se
media vs. esquinas 10.78 4.75 34.55 2.18
acepta acepta
Tabla 2.8 Pruebas F y t de student para las zonas central y media del avilcrasol b.
Zonas F Fo.05 Ho t to.05 Hg
No se No se
central vs. media 5.64 4.6 60.54 2.15
acepta acepta
No se No se
central vs. esquinas 12.69 5.32 138.43 2.31
acepta acepta
No se
media vs. esquinas 0.6124 475 Se acepta 44.081 2.18 acepta

Los resultados anteriores muestran que la variacion entre las tres zonas analizadas de
cada avilcrasol es muy grande, dado que tanto en la prueba F como en la de f de
student se observa este comportamiento. Como los procesos de pre-laminacion y
laminacién se llevaron a cabo en la empresa Sekisui S-Lec de México, no se pudo tener
el control de éstos, ya que estan disehados para unas necesidades de aseguramiento
de calidad especificas. Por tanto, se decidid utilizar solo las probetas de la parte central

de todo avilcrasol analizado.

Siguiendo este criterio, la desviacién estandar para el avilcrasol a, considerando solo
las seis probetas de la parte central, es de 0.83 MPa, y si se toma en cuenta que el
valor maximo medido fue de 11.90 MPa, entonces la desviacion estandar equivale
aproximadamente al 7%. Para el avilcrasol b el valor maximo medido fue de 10.44 MPa
y la desviacidn estandar equivale aproximadamente al 4% de éste valor.
Comercialmente, estos valores de la desviacion estandar son aceptables como una

medida de la resistencia adhesiva de los avilcrasol o vidrios laminados.
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2.4 Caracterizacion Optica

Para evaluar las propiedades dpticas de los avilcrasol, se utilizaron las ecuaciones
presentadas en el apéndice A. Las mediciones de transmitancia y reflectancia se
realizaron con un espectrofotometro Shimadzu 3101 PC con lamparas de deuterio y
tungsteno-haldogeno, cuya longitud de onda abarca de 190 a 3100 nm. El intervalo de
interés para evaluar los avilcrasol es de 250 a 2500 nm, que es donde se presenta la
mayor carga energética de la radiacion solar. Se utilizo inicialmente el Software Trabsol,
disenado en el CIE-UNAM, para el calculo de las propiedades opticas de los avilcrasol,
sin embargo las nuevas tendencias en el diseno de vidrios con filtros para el control de
la radiacién solar, sugieren el uso de la norma ISO 9050. Trabsol utiliza una irradiancia
espectral de dos masas de aire (AM2) para el calculo de los parametros épticos, y la
norma I1SO utiliza la combinacion de la irradiancia espectral del iluminante D65 con la
sensibilidad del ojo humano. En el apéndice A se hace referencia al célculo de éstos

parametros.

Con el objetivo de conocer el comportamiento optico de las PDS, con base en su
espesor y conductividad eléctrica, se desarroll6 un modelo tedrico utilizando las
ecuaciones presentadas en el apéndice A, comespondiente a la interaccion
electromagnética de la radiacién solar con las peliculas delgadas semiconductoras. Se

tiene que las peliculas de CuS y Cu,.,Se son semiconductores degenerados tipo p. Su
conductividad eléctrica es tipicamente > 2 x 10° Q''em™, Io cual satisface ¢ > 27”“505, (v
es la velocidad de la luz, & = 8.85x10 "2 F m, 5 es la pemitividad relativa, alrededor de

10) para una longitud de onda (1), tipicamente >1000 nm. Bajo estas condiciones, la

reflectancia es:

172
R(%)=100{1—4(ﬂ;:)) } alta, > 40% vy 1.9
l<
7(%) = [100- R ; a, = (—4-’-"3]2 (=10° cm™) 2.1
A
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Considerando la propagacion de la radiacidn electromagnética a través de un
semiconductor parcialmente conductivo (Apéndice A) se puede obtener la curva tedrica
de transmitancia en las regiones UV y VIS. Las condiciones de este comportamiento

son las siguientes:

Para una i < Ag; Aq (nm) = 1240/(2eV) y bajo estas condiciones, la transmitancia optica

es:

3/2
T(%)=90*e"*""; donde «, =cte*l[lzjo—2}

La Figura 2.19 muestra las curvas teéricas de reflectancia y transmitancia en un medio
conductivo (conductividad, 5 x10® Q'cm™) y semiconductor (brecha de energia de 2
eV).

100

LA, = 834nm Para A <ig; A (nm)=12407

T(%%) =90 +¢™% donde:

a, =cte * ZQMA —2)%

80 4

F :
% o s
8 :
= |
x :
€ :
F 40 )
= H - 12
E R(%) =100 1—4(—'5“]
: Ao o=5x10° 11
20 4 E d =100 nm
: +Bron do trezada |
o T(%)=[100- R(%6) 4
0 T T ! T T T iy ; i
250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2260 2508

Longitud de Onda (nm)

Figura 2.19 Propagacion de la radiacién electromagnética en un medio parcialmente conductivo y que es

un semiconductor.

Asi, para una incidencia nomal en el lado de la pelicula de un vidrio sin laminar, se

observa una alta reflectancia especular y una baja transmitancia 6ptica en regiones de
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longitud de onda larga (a partir de 850 nm). La Figura 2.20 muestra este efecto, el cual
produce un pico en la transmitancia en el intervalo de 500 a 600 nm. Esto proporciona
una iluminacion amarillo verdosa en el interior de la habitacidn cuando se instala este
vidrio en ventanas. La regidn espectral mencionada anteriormente esta en la parte
central de la region del visible, donde el ojo humano tiene la maxima sensibilidad (a 565

nm) para una vision diuma [12]. Los parametros de control solar de estas peliculas se

muestran en la Tabla 2.9.

100 T T T T T T T LI
(1) CuS (200 nm)
80 (2) CuS + Cu, Se (220 nm)
(2) R(%)
® 60
&
>
= (1) T(%)
*®
= 40 {1) R(%)
(2) T(%)
20

0 : : r
250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2501
Longitud de onda (nm)

+

Figura 2.20 Transmitancia (%) y Reflectancia (%) de peliculas delgadas de CuS y CuS-Cu,,Se
depositadas sobre vidrio, sin laminar. Antes de medir las peliculas, se harnearon en nitrégeno a 140°C

por 30 minutos para simular el proceso térmico a que se someten en el proceso de laminacion.

Tabla 2.9 Parametros de control solar de las PDS mostradas en la Figura 2.22

PDS Ruv | Rus | RrR | Tuv | Tus | Tir | Tyor | Rror | A%
CuS (200 nm) 898 9.6 21.0 0.9 20.4 8.1 13 16 71
CuS+Cu,_,Se (220 nm) 94 10.3 28.3 04 14.3 3.4 8 20 72

Estos parametros opticos son de relevancia practica limitada porque las PDS no son
estables durante periodos prolongados de tiempo sin un mecanismo de proteccién. Se
propone el proceso de laminacion para asegurar estabilidad al medio ambiente, al

mismo tiempo que se ofrece un envidriado de seguridad espectralmente selectivo.
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Las PDS mencionadas anteriormente se laminaron en configuracién simple (S) y doble
(D), (Figura 2.10), asi como también se laminé un vidrio sencillo (vidrio / PVB / vidrio)
como referencia. La Figura 2.21 muestra los espectros de transmitancia y reflectancia
de estos vidrios. Las ondulaciones en la curva de transmitancia del vidrio simple en la
region de 1000 a 2500 nm se deben a bandas de absorcién 6ptica caracteristicas del
PVB. La reflectancia éptica del vidrio laminado sencillo es aproximadamente del 4% en
la regién espectral infrarroja, tipico de una hoja de vidrio monolitico de sosa cal con

indice de refraccién de 1.52.

100 T T T T
80 | 4
CuS (Doble)
80 CuS + Cu,_Se (Doble}
40 1
g AOr |
o
> 0
® Sencillo
~ 80} e
80 | CuS (Doble) -
CuS + Cu,,Se (Doble)
40 CuS (Simple) .
20 CusS + Cu,,Se (Simple)

500 1000 1500 2000 2500
Longitud de Onda (nm)

Figura 2.21 Transmitancia (%) y Reflectancia {%) de PDS de CuS y CuS-Cu,.,Se laminadas.

Hay una reduccion considerable de la reflectancia en longitudes de onda larga, de cerca
del 60% para peliculas conductivas (Figura 2.20) al 35% (Figura 2.21), a causa de la
hoja de vidrio intermedia. Las caracteristicas épticas de los vidrios laminados mostrados
en la Figura 2.20 se utilizaron para calcular los parametros 6pticos presentados en la
Tabla 2.10. Las condiciones de la pruebas fueron con incidencia normal (5° de angulo
de incidencia) en el lado marcado con EXT en la Figura 2.10. La adicién de una pelicula
de Cu,.,Se sobre el CuS, asegura la estabilidad quimica de ésta ultima antes de que se
lleve a cabo el proceso de pre-laminacién. En ausencia de ésta pelicula, la pre-

laminacion se debe realizar antes de que transcurran 24 h después de haber
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depositado la pelicula de CuS. La estabilidad termica del Cu,Se ya ha sido descrita en

trabajos anteriores [13].

Tabla 2.10 Parametros 6pticos de los vidrios laminados mostrados en la figura 2.23.

PDS Ruv [Rus | Rr | Tuv [ Tus | Tir | Tror |Rror| A
CuS (200 nm) L Doble (D) 69 | 7.1 | 160 | 00 | 60 | 12 | 3 | 12 | &5
(CE;’)S+C“2'*SG {220nm)LDoble | 74 | 79 1935 | 00 | 50 | 11| 3 | 11 | 86
CuS (200 nm) L Simple (S) 64 | 65 | 13.7 | 00 | 2007 | 427 | 13 | 10 | 77
(L:S‘;S”C”Z-*Se (220nm)LSimple | 5, | 58 | 146 | 00 | 210 | 124 | 12 | 11 | 77
Sencillo (3mm glass) 5.3 8.2 7.3 2.9 825 | 706 71 7 22

Las PDS descritas anteriormente también se pueden depositar sobre sustratos de PET,
manteniendo sus caracteristicas dpticas en los avilcrasol, como se muestra en la Figura
2.22. Sin embargo se espera que se modifique la adhesion interfacial entre la PDS vy el

PVB, aspecto que se evaluara en el Capitulo 4.

100 T T T T
R(%)
80 - CuS+Cu,,Se (Simple) .
80 |- LuS (Simple) Sencillo ]
40 | Glass/Pvb/PET/Pvb/Glass (PET) i
§ 20 | HWWM .
b3 o o [ A
» 0
® Senciflo T(%)
- 80 Glass/Pvb/PET/Pvb/Glass (PET) b
60 .
40 | .
20 | J
0 1 1 L X
500 1000 1500 2000 2500

Longitud de Onda (nm)

Figura 2.22 Transmitancia (%) y Reflectancia (%) de vidrios laminados que incorporan peliculas de CuSy
CuS-Cu,.,Se depositadas sobre PET.

El propésito de depositar las PDS de CuS o CuS-Cu,,Se sobre hojas de PET y
después laminaras (configuracién PET, Figura 2.10) es para reducir el riesgo de
rompimiento de vidrios durante el proceso de lavado de los mismos, depédsito por lotes y

limpieza post deposito. Es viable depositar las PDS sobre PET en un proceso continuo
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rollo a rollo, es decir, se coloca un rollo de PET sin depositar al inicio del proceso, se
hace pasar automaticamente por unos depésitos que contienen el baito quimice a una
temperatura controlada y durante un tiempo especifico. Al final el PET depositado se
enrolla nuevamente quedando listo para ser utilizado en la fabricacidn de vidrios
laminados. La Tabla 2.11 muestra las caracteristicas dpticas de los vidrios laminados

presentados en la Figura 2.22.

La absorcién optica en los vidrios laminados con PET recubierto es del 69% vy el
coeficiente de sombreado de 0.48. Sin la pelicula de CuS, el coeficiente de sombreado
es aproximadamente 0.8 con y sin PET. El coeficiente de sombreado se mejora siendo
casi 0.5 con una transmitancia integrada en la regién del visibie de 27-29%, la cual

reduce la ganancia de calor al interior.

Tabla 2.11 Parametros de control solar estimados, para los vidrios laminados mostrados en la figura 2.24.

PDS Ry | Rus Rir Tuw | Tuis Tr Tror | Rror A
CuS PET 4h 4.8 7.2 16.4 0.8 28.8 | 111 18 12 70
CuS+Cu,,Se PET 4h 5.5 8.1 17.5 0.7 271 9.8 17 13 70
PET simple (without film) 4.1 8.2 6.7 1.1 80.0 | 58.8 66 7 27
Simple (3mm glass) 5.5 8.9 7.0 28 §3.1 | 64.7 71 8 21

2.5 Medicion de la Resistencia Adhesiva de los Avilcrasol

Para cuantificar la resistencia adhesiva de los avilcrasol se llevaron a cabo pruebas
experimentales de adhesion. L.as mediciones se realizaron en el laboratorio mecanico
de la Gerencia de Materiales y Procesos Quimicos del Instituto de Investigaciones
Eléctricas. Es en éste laboratorio donde se realizan pruebas de adhesion a vidrios
laminados producidos por Sekurit México y Sekisui S-Lec de Mexico; la primera,
fabricante de vidrio laminado para la industria automotriz y la segunda empresa fabrica
el PVB. Ambas requieren conocer la resistencia adhesiva de sus productos para el
aseguramiento de calidad de su producto final. Se cuenta con la infraestructura
necesaria para llevar a cabo las pruebas antes mencionadas, razén fundamental para
elegir este tipo de analisis para la evaluacién de la resistencia adhesiva de los

avilcrasol.

67



Cafoctuto 2

El método de resistencia adhesiva por corte compresivo se describié en el apartado
1.3.8, donde al dispositivo mostrado en la Figura 2.23 se le aplica una fuerza vertical.
Debido a la geometria del Dispositivo para pruebas de adhesidn (Disprad), esta fuerza
vertical se descompone en una fuerza de compresion y otra de corte (cizalladura). La
nucleacion de la fractura en la interfase vidrio / PVB se inicia cuando bajo condiciones
controladas de carga, la adhesién llega a su nivel mas bajo, y se propaga
inestablemente hasta que ocurre una caida abrupta de la carga (fuerza). Las Figuras
2.24 a, b, c, d y e muestran el crecimiento de la fractura (o delaminacién) en la interfase

vidrio / PVB hasta que ocurre la falla del laminado (figura e).

Figura 2.23 Dispositivo para pruebas de adhesién

Figura 2.24 Secuencia de una prueba de adhesi6én a un vidrio laminado
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Se utiliza una maquina universal Instron 5500 R con capacidad de diez toneladas para
llevar a cabo las pruebas de adhesion. Los datos de la carga aplicada en el tiempo se
graban mediante un software para adquisicion de datos llamade Merlin, proporcionado
por el fabricante de la maquina universal. La Figura 2.25 muestra el Disprad, la maquina
universal y el sistema de adquisicion de datos para llevar a cabo las pruebas de
adhesién. La Figura 2.26 muestra el grafico que aparece en la pantalla del sistema de
adquisicién de datos, durante el ensayo de adhesién. Las pruebas corresponden a

cinco probetas obtenidas de un avilcrasol.

)

emn de Aqui;

Maquina universal

Figura 2.25 Disprad, maquina universal y sistema de adquisicién de datos para llevar a cabo pruebas de

adhesién.

En el eje de las abscisas se tiene el tiempo que dura la prueba en segundos, y en las
ordenadas la fuerza aplicada a la probeta en kgf. La fuerza maxima soportada por el
laminado se utiliza para caracterizar la adhesién, al dividir ésta entre el area de la

probeta, se obtiene el esfuerzo cortante (cizalladura) maximo al que ocurre la falla.
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RESISTENCIA A LA CIZALL ADURA CIE-UNAN Ing 64 HODICIY
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Figura 2.26 Curvas caracteristicas de las pruebas de adhesion por corte compresivo.

De la Figura 2.26 se puede observar que la curva (b) presenta dos picos caracteristicos,
esto se debe a que durante el ensayo, la probeta se fracturaba partiéndose en dos, una
de las partes cedia primero (primer pico) ante la carga aplicada. Al ceder una de las
mitades del laminado se presenta una caida instantanea en la fuerza aplicada, pero
como la otra mitad del laminado no falla aun, la carga nuevamente se eleva hasta
alcanzar un valor maximo (segundo pico) después del cuéal cae subitamente. Este Gltimo
valor es el que se utiliza para caracterizar la resistencia adhesiva de esa probeta en
particular. El valor maximo de cada una de las cinco probetas ensayadas se promedia
para obtener el valor de resistencia adhesiva caracteristico del avilcrasol. La desviacion
estandar de estas mediciones no debe ser mayor a +1 MPa. En los capitulos siguientes,
por brevedad se presentaran sélo los valores promedio del esfuerzo cortante maximo

asi como sus barras de error (o desviacion estandar) de cada una de las seis probetas

de un avilcrasol en particular.
2.6 Pruebas de Impacto a los Avilcrasol
En el Capitulo | se mencioné que las principales causas del rompimiento de los vidrios

de las edificaciones, son las cargas de vientos y el impacto de proyectiles contenidos en
el viento durante una tormenta o huracan. La adhesién de los vidrios es de vital
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importancia en el comportamiento al impacto en un vidrio laminado. Si el laminado tiene
una adhesion muy alta (mas de 10 MPa) disipara sélo una pequefia parte de la energia
cinética del proyectil, comportandose como un panel rigido. Por el contrario, si la
adhesion es muy baja (menos de 5 MPa) se corre el riesgo de desprendimiento de los
fragmentos de vidrio del PVB y por consiguiente dafios personales o al inmueble [14].
Se pretendia correlacionar la resistencia adhesiva de los avilcrasol con el impacto de
pequefios proyectiles a baja velocidad, pero dada la magnitud de ésta investigacion,

solo se realizaron pruebas preliminares de impacto.

Para llevar a cabo las pruebas preliminares de impacto a los avilcrasol, se disefio una
pistola de aire durante una estancia en el Departamento de Ingenieria Aeroespacial de
la Universidad de Texas en Austin en el verano del 2002. Fue en ésta Universidad
donde se realizaron las pruebas de impacto, en el apéndice C se presenta el disefio de
la pistola de aire. Las dimensiones del proyectil fueron de 8 mm de diametro y 9 mm de
longitud, con una masa de 2.2 g. Las condiciones del experimenté fueron tomadas de
[15-19], con el propodsito de tener patrones de comparacion. La velocidad de la bala se
midio con dos sensores laser, los cuales se instrumentaron a un osciloscopio. Estos se
instalaron a la salida del cafién de la pistola, a una distancia determinada (1 m aprox.) y
con ellos se pudo medir el tiempo que tarda la bala en cruzarlos. La velocidad del
proyectil se calculo con la distancia entre sensores y el tiempo medido. Las velocidades

utilizadas en estas pruebas fueron de 35 y 45 m/s (126 y 162 km/h).

La pistola de aire disefiada en la Universidad de Texas en Austin, se implementé en el
CIE-UNAM. La instrumentacion y calibracidon de la misma para medir la velocidad del
proyectil que impacta el vidrio laminado, fue parte del proyecto de investigacion de

Téllez [20], para obtener el grado de Ingeniero Electromecanico.

2.6.1 Caracteristicas de la Prueba de Impacto
La dimension de los avilcrasol utilizados fue de 100 mm x 100 mm y se fijaron en un
marco de aluminio con empaques de silicon en la periferia. La distancia del canon de ia

pistola al marco de aluminio fue de aproximadamente 1 metro. Se utilizaron dos tipos de

71



Capctute 2

avilcrasol, uno con la configuracién de un vidrio laminado sencillo (vidrio 3mm / PVB /
vidrio 3mm) y otro con la configuracidn PET (vidrio 3mm / PVB / PET / PVB / vidrio
3mm). Se inici0 primeramente con una velocidad de impacto de 35 m/s vy
posteriormente su incrementd a 45 m/s. La Figura 2.27 muestra dos avilcrasol
impactados con la primera velocidad; se observa que el comportamiento mecanico de

los avilcrasol es completamente diferente.

(a) (b)
Figura 2.27 Tipo de fractura de dos configuraciones diferentes de avifcrasol, (a) sencillo y (b} PET.

Velocidad de impacto 35 m/s.

En el avilcrasol sencillo se aprecia una absorcion de energia mayor que en el que
integra PET, man';festéndose en el tipo de fractura radial que presenta. Esta velocidad
de impacto no es critica para un avilcrasol, ya que el vidrio se fractura pero permanece
integro en el marco de aluminio. Un dato importante de mencionar es que en ambos
casos, sblo se fracturd un vidrio de los dos que componen el laminado. En el caso del
avilcrasol sencillo, se fracturd el vidrio contrario a la zona de impacto, y en otro caso
(PET) se fracturé el vidrio donde impactd el proyectil. La Figura 2.28 muestra las
fotografias de la seccidn transversal de los avilcraso/ mencionados anteriormente. Las
lineas indican el efecto causado por el impacto, es decir, la fractura del vidrio, que
aparecen como zonas oscuras. Se muestra ademas, el lugar de impacto del proyecitil,

representado por una bala en la Figura 2.28.
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vidrio 3mm } PVB { vidrio 3mm

Vidrlo sin
Fracturar Vidrio sin

vidrio 3mm/PVB | PET | FVB | vidrio 3mm

PvB

Proyectil

- ) Fractura

v =35 mis

Figura 2.28 Seccitn transversal de los avilcrasol impactados con un proyectil de 2.2 g a 35 m/s (126
km/h)

De acuerdo al criterio de disefio de la hoja de sacrificio [21], el vidrio exterior es el que
se debe fracturar, permaneciendo el vidrio interior integro para soportar las cargas de
viento ocasionadas por el huracan. El avilcrasol en configuracion PET cumple el criterio
ahterior; sin embargo, el avilcrasol en configuracion sencilla, aunque se fractura el vidrio

interior, el exterior queda integro para soportar las cargas de viento.

La Figura 2.29 muestra los mismos tipos de avilcraso/ anteriores, pero ahora con
impactos del mismo proyectil a 45 m/s (162 km/h). Se observa que a esta velocidad
ambos vidrios se fracturan completamente, a causa de la magnitud del impacto. La

figura 2.30 muestra la seccion transversal de un avilcrasol sometido a este tipo de

impacto.
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Figura 2.29 Tipo de fractura de dos configuraciones diferentes de avilcrasol, (a) sencillo y (b) PET.
Velocidad de impacto 45 m/s (162 km/h).

vidrio 3ImmPVBPETFPVBMvidrio 3mm

Vidrio Vidrio
Fracturado Fracturado
Preyectil
y =45 mis
PVBIPET/IPVB

Figura 2.30 Saccién transversal de un avilcrasol impactado con 'un proyectil de 2.2 g a 45 m/s (162 km/h)

Pocas veces un huracan alcanza una magnitud como ésta (162 km/h), sin embargo, es
posible que este tipo de vidrios soporten las cargas de viento si se cuenta con un
anclaje adecuado. Para proporcionar seguridad ante un fenomeno climatoldgico de
estas dimensiones, es necesario trabajar con diferentes configuraciones de vidrio, por
ejemplo, utilizar vidrios de 3 mm de espesor en el exterior y 4 mm en el interior y una
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hoja de PVB de 1.56 mm de espesor. Se pueden utilizar ademas diferentes tipos de
vidrios, como pueden ser los termo-endurecidos o templados, que tiene una resistencia

de 2 a 4 veces mayor que un vidrio monolitico (recocido) convencional.

2.7 Conclusiones

En éste Capitulo se presenta el desarrollo experimental para la obtencion de los
avilcrasol, desde el procedimiento de limpieza de las hojas de vidrio que lo componen,
la preparacién de las soluciones quimicas, el proceso de laminacion y las pruebas
preliminares de impacto. En los Capitulos precedentes, 3 y 4, se presenta la
caracterizacion optica y mecanica de los avilcrasol en diferentes configuraciones, los
cuales fueron obtenidos siguiendo el desarrollo experimental presentado en éste

Capitulo.

Respecto a los resultados de las pruebas de impacto a vidrios laminados realizadas en
UT Austin, éstos no pretenden proporcionar alguna base para la seleccion de vidrios
laminados en regiones expuestas a huracanes o tormentas tropicales, ya que solo se
realizaron 10 pruebas y éstos no contaban con peliculas delgadas semiconductoras. Se
requieren estudios sistematicos para correlacionar la resistencia adhesiva de los
avilcrasol con el comportamiento al impacto. De hecho, en el Capitulo | se hace
referencia a distintos estudios de impacto de pequefos proyectiles a vidrios laminados;
sin embargo, ningln estudio contempla los vidrios laminados con peliculas de control

solar y la influencia que tienen éstas en la resistencia adhesiva y al impacto.
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CAPITULO 3

AVILCRASOL CON PELICULAS DELGADAS
SEMICONDUCTORAS DE ZnS, CuS, ZnS-CuS, Y ZnS-CuS-
Cu,,Se SOBRE VIDRIO

En este capitulo se presentan los resultados de la caracterizacion Optica-solar y
mecanica de los vidrios laminados con recubrimientos controladores de la radiacion .
solar. Se siguié el procedimiento descrito en el capitulo anterior para las mediciones
opticas de los avilcrasol. Los parametras de control de la radiacidn solar se evaluaron
de acuerdo a la norma ISO 9050:2003. Se presenta ademas la caracterizacion
mecanica mediante la prueba de resistencia adhesiva descrita en el capitulo anterior,
aspecto que se estudia por primera vez a fravés de ésta investigacion. Los resultados
anteriores se utilizan para proponer criterios de selecciéon de vidrios laminados con PDS
segin sea la ubicacion geografica de aplicacién, que ofrezcan proteccién contra
fenomenos climatoldgicos como huracanes y tormentas tropicales, ademas de reducir la

carga térmica al interior de la edificacion, logrando con ello un ahorro de energia.
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3.1 Generalidades

Como se ha mencionado anteriormente, la adhesién vidrio / PVB juega un papel muy
importante en la absorcion de energia de un vidrio laminado. Por ejemplo, al
incrementar la adhesién se reduce la cantidad de polimero disponible para participar en
la deformacion, lo cual reduce la capacidad de absorber la energia del impacto [1]. Una
forma efectiva de mejorar la adhesion es incorporando ~ 0.1% w/w de acetato de
potasio en las hojas de PVB, ya que la delicuescencia de las sales de potasio dan lugar
a soluciones en equilibric con el agua en el PVB [2]. Ademas, la humedad relativa
(HR%) es un factor muy importante en el comportamiento de la adhesién y de aqui que
se deba controlar durante el proceso de laminacion; si la HR aumenta, la adhesion
disminuye. Se ha reportado [3] que los tratamientos termoquimicos con soluciones
acuosas de urea a temperaturas de 140 a 160°C, aplicados al vidrio flotado,
incrementan las propiedades de adhesion de éste al PVB hasta en un 50%, comparado

con vidrios sin tratamiento.

Se ha encontrado que las peliculas delgadas de sulfuro de zinc (ZnS) mejoran la
adhesion entre el vidrio y otras peliculas delgadas semiconductoras (PDS): la presencia
del ZnS sobre los sustratos de vidric soluciona los problemas de baja adhesion
(peeling) de peliculas delgadas de Bi.S; y CuS cuando se depositan directamente sobre
vidrio [4-6]. Estudios de espectroscopia de rayos X (XPS) han mostrado que este
mejoramiento en la adhesion ocurre a causa de la penetracion de atomos de zinc al
sustrato de vidrio [5]. El horneado en aire de las peliculas de ZnS a temperaturas
cercanas a 380°C causaran su conversidn parcial a 6xido de zinc (ZnQ) [6]. Con una
brecha de energia dptica de 3.4 a 3.7 eV de las peliculas de ZnO o ZnS, los sustratos

permaneceran transparentes en la region del visible.

La presencia de una pelicula delgada de ZnS de 40 a 80 nm de espesor aplicada por la
tecnica de depdsito por bano quimico (CBD) al sustrate de vidrio mejora la adhesion del
vidrio laminado en aproximadamente un 20% sin modificar las propiedades Opticas.

Pero, cuando una PDS de CuS con espesor de 80 a 120 nm se afiade a la pelicula de

80



Capitulo 3

ZnS, proporcionan propiedades de control de la radiacién solar al vidrio laminado, sin
perjudicar la adhesion. Para cuantificar el mejoramiento de la adhesion del ZnS se
llevaron a cabo pruebas de resistencia adhesiva de vidrios laminados con y sin
peliculas de ZnS. Ademas, para determinar la diferencia existente entre usar el lado
aire y lado estafio de un vidrio flotado para la fabricacion de vidrios laminados, se

realizaron también las pruebas de resistencia adhesiva.

3.2. Depésito Quimico de Peliculas Delgadas de ZnS-CuS y CuS

3.2.1 Depésito Quimico de Peliculas Delgadas de ZnS

Se depositaron PDS de ZnS con espesores de 40 a 60 nm aproximadamente, sobre
sustratos de vidrio de 2 mm de espesor y area de 10 x 12.5 cm?, los cuales se lavaron
con jabon neutro y fueron enjuagados con agua destilada y finalmente secados con aire
caliente. El lado aire del vidrio flotado, se detectd utilizando una ldmpara de luz
ultravioleta — este lado produce relativamente menos brillo fluorescente. La micro-
rugosidad de éste lado produce mejor adherencia en el vidrio laminado [7]. Las hojas de
vidrio se colocaron horizontalmente con el lado aire y el lado estafio en contacto con la
solucion del bafio quimico contenido en una charola. La composicion del bafio y las
condiciones del depodsito de presentan en el apartado 2.1.3. Los sustratos fueron

removidos después de 4,6 y 8 h, con la temperatura del bafio mantenida a 25° C.

El espesor de las peliculas se midid utilizando un perfilbmetro Alpha-Step (Tencor
Instruments, CA) y fueron de 40, 60 y 80 nm aproximadamente para 4, 6 y 8 h
respectivamente. En cada caso, las muestras se hornearon a 400°C por 30 minutos en
un homo con atmdsfera de aire, para convertir la superficie de la pelicula a 6xido [6],

con el propdsito de estudiar como afecta esto a la adhesion del vidrio laminado.

3.2.2 Deposito Quimico de Peliculas Delgadas de CuS
Las PDS de CuS se depositaron directamente sobre el lado aire de hojas de vidrio claro
de 2 mm de espesor, los cuales fueron colocados horizontalmente, en la misma forma

en que se depositaron las peliculas de Zn$S, la composicion del bafo y las condiciones
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del deposito se presentan en 2.1.5. Las hojas de vidrio fueron soportadas por tiras de
vidrio de 3 mm de espesor colocadas dentro de la charola que contenia el bafo
quimico. La duracion del depo6sito quimico de estas peliculas fue de 4 y 6 h a
temperatura ambiente. Los sustratos fueron removidos, enjuagados con agua y
secados con aire caliente. El espesor de las peliculas fue de aproximadamente 100 nm
y 150 nm para el depésito de 4 y 6 h respectivamente. Se deposité también CuS sobre
hojas de vidrio con ZnS depositado por 6h (60 nm) a temperatura ambiente, las cuales
se utilizaron para estudiar la modificacion de la adhesion en los vidrios laminados. El
espesor total medido de las peliculas ZnS+CuS para el deposito de CuS por 4h fue de
150 nm y para el deposito de CuS por 6h fue de 200 nm aproximadamente.

3.2.3 Proceso de Laminacién

a) Tipo de arreglo para obtencién del avilcrasol. Se utilizaron diversos arreglos,
como (i) vidrio/ZnS(Zn0)/PVB/(Zn0)ZnS/vidrio, para tener un patron de comparacién o
referencia el arreglo (ii) vidrio/PVB/vidrio también se lamind. También se laminaron los
arreglos (iii) vidrio-CuS/PVB/CuS-vidrio y (iv) vidrio-ZnS-CuS/PVB/CuS-ZnS-vidrio para
establecer el papel que juegan las peliculas de ZnS en el mejoramiento de la adhesién
de las peliculas delgadas de CuS. Se utilizaron hojas de PVB de 0.76 mm de espesor
para unir los avilcrasol. La pre laminacion de los aviicrasol se llevd a cabo en una bolsa
de neopreno, aplicando vacio a temperatura ambiente por 6 minutos y posteriormente
otros 6 minutos a 130°C, este procedimiento difiere un poco al descrito en el apartado
2.2 pero los resultados son los mismos. Una vez pre-laminados los avilcrasol, se midié
su contenido de humedad y estos valores estuvieron en el intervalo de 0.3 a 0.5%, que

son los valores recomendables para tener una buena adhesion en los laminados [8].

b) Proceso de Laminacién. Todas los avilcrasol desarrollados en este trabajo fueron
laminados en una autoclave a 135°C con una presién de 13 kg/ecm? durante 30 minutos.
Todo el proceso, que involucra el calentamiento, sostenido o tiempo de laminacion a la
presion y temperatura indicadas anteriormente, y el enfriamiento tiene una duracién de
dos horas aproximadamente. Para la caracterizacion dptica y mecanica los avilcrasol se

cortaron en pequenas piezas de 25 mm x 25 mm con una rueda de diamante. Todo el
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proceso de laminacion se llevd a cabo en los laboratorios de Sekisui S-Lec de Mexico,
empresa fabricante del polimero de laminacion PVB, siguiendo las mismas condiciones

que utilizan para el aseguramiento de calidad de su producto.

3.3 Caracterizacion

3.3.1 Caracterizacion Optica

La transmitancia dptica y la reflectancia especular con incidencia casi normal (5°) de los
avilcrasol se midieron en un espectrofotometro Shimadzu 3100 PC, con aire y un espejo
de aluminio de primera superficie como referencias, respectivamente. Los parametros
de control solar, tales como la transmitancia integrada (T%), y la reflectancia (R%) para
las regiones ultravioleta (UV, 300-380 nm), visible (VIS, 380-780 nm), cercano infrarrojo
(CIR,780-2500 nm), asi como el rango espectral sclar completo, (SOL, 300-2500 nm) y
la absortancia (Aso.%) fueron evaluados para el espectro solar AM1.5 y D65 siguiendo

el procedimiento descrito en el apartado 1.5.2.

3.3.2 Pruebas de Adhesién
£l método de prueba utilizado para evaluar la resistencia adhesiva de los avilcrasol se
describe en el apéndice A. La Figura 3.1 muestra las interfases involucradas de los

avilcrasol utilizados en el trabajo que se presenta en éste Capitulo.

T + T
PVE
Yidrio

(@

Lado Alre {LA) Lado Estaho (LE)

Figura 3.1 Tipos de avilcraso! utilizados para su evaluacion optica y mecanica
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La prueba de adhesion se llevd a cabo a 20 + 2°C y 55 + 5% de humedad relativa en el
laboratorio mecanico de la Gerencia de Materiales y Procesos Quimicos del Instituto de
Investigaciones Eléctricas. Se utilizé una maquina universal Instron 5500 con capacidad
de 10 000 kgf y la velocidad de la prueba fue de 6 mm/min y los mediciones de
adhesion fueron grabadas mediante un sistema de adquisicion de datos. La obtencidn
de las probetas de cada avilcrasol se describe con detalle en el apartado 2.3.1. Solo se
utilizaron 6 probetas de cada laminado, y éstas se cortaron de la parte central del

mismo.
3.4 Resultados y Discusién

3.4.1 Caracterizacion Optica

La Figura 3.2 muestra la transmitancia 6ptica y la reflectancia especular de los vidrios
laminados sin (Figura 3.1 (a})) o con peliculas delgadas de ZnS/ZnO (Figuras 3.1 (b) o
(c)) comparadas con una hoja de vidrio de 4 mm de espesor. La presencia del PVB
produce bandas de absorcién en la regién del cercano infrarrojo (NIR). No hay una
diferencia significante entre las propiedades oOpticas de los avilcrasol con o sin peliculas
delgadas de ZnS/ZnO. Esto es porque el inicio de la absorcion éptica debido al ZnS
(brecha de energia de material cristalino, 3.7 eV) 0 ZnO (brecha de energia de material
cristalino, 3.4 eV) deberia ser en el intervalo de 350 a 380 nm, siendo transparente a lo
largo de las regiones del visible y cercano infrarrojo. El PVB usado para la fabricacion
de los avilcrasol tiene una aita absorcién dptica en la regidon del ultravioleta, comparado

con una hoja de vidrio claro (insercion en la Figura 3.2).
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Figura 3.2 Transmitancia 6ptica (T%) y Reflectancia dptica (R%}, de un vidrio claro de 4 mm de espesor
y vidrios laminados que incorporan peliculas de ZnS en el lado aire de un vidrio claro de 2 mm de

espesor.

La reflectancia de todos los laminados es menor al 10% en toda la region espectral
solar. La Tabla 3.1 muestra los parametros opticos de control solar de vidrios laminados
con y sin peliculas delgadas de ZnS/ZnO, asi como también de un vidrio claro de 4 mm
de espesor. Estos parametros se obtienen multiplicando los valores de la transmitancia
optica y la reflectancia especular por los valores de irradiancia espectral solar para una
masa de aire particular {espectro solar D85) e integrandolos para diferentes regiones

espectrales, como se describe en el apéndice A.

La reduccion en la transmitancia en la regidon UV (Tyuy) en todo el vidrio laminado (<
0.04%) comparada con la de un vidrio claro de 4 mm de espesor (68%) es el aspecto

mas notable de los parametros 6pticos mostrados en la Tabla 3.1.
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Tabla 3.1 Parametros de control solar en porcentaje de la transmitancia éptica (T), reflectancia especular
(R) y absortancia (A) para las regiones (UV), visible (VIS}, cercano infrarrojo (CIR) y toda la regién
especitral total (SOL) para vidrios laminados, utilizando diferentes tipos de peliculas delgadas, evaluados
de acuerdo a D65.

Tipo de avilcrasol Tov | Rov | Tvis | Ruis | Tsor | Rsor | Asor | Tnk | R
Vidrio 4 mm de espesor 68.5 9.0 89.4 8.5 84.2 9.2 6.6 80.8 8.5
Simple (vidrio/PVB/vidrio) 0.04 59 86.7 9.5 73.2 B.7 18.1 68.9 7.9
Vidrio/ZnS80nm/PVB/ZnS80nm/vidric 0.05 6.3 86.4 96 73.7 8.8 175 69.0 8.0
Vidrio/ZnS80 nm/PVB/ZnS80nm/vidrio

0.05 6.3 85.8 9.6 727 8.7 18.6 67.9 7.9
(with ZnO)
V/CuS 100 nm/PVB/ CuS 100 nm/V 0.002 88 39.6 10.6 22.0 1.7 66.3 11.6 13.9
V/ZnS-CuS100 nm/PVB/CuS100 nm-

0.001 89 36.3 11.5 19.4 12.8 67.8 93 15.6
ZnSivV
V/ICuS 150nm/PVB/ CuS 150 nm/V 0.001 7.3 22.0 78 99 13.0 77.1 3.0 19.6
VIZnS-CuS150 nm/PVB/CuS150 nm-
ISV 0.001 7.5 228 8.1 10.2 134 76.4 3.3 20.3

Esto es citado a menudo como una de las mayores ventajas de los vidrios laminados,
ya que protegen del dafo en la piel humana a causa de la radiacion UV que atraviesa el
vidrio claro, asi como también reduce el deterioro de las superficies en el interior de las

edificaciones.

La Tabla 3.1 muestra que el uso de las peliculas delgadas de ZnS/ZnO [6] integradas al
laminado no reduce la transmitancia visible (86-87%) de manera notable, o modifican
los parametros de control solar en comparacién con un vidrio laminado simple. Sin
embargo, adicionando una pelicula delgada de CuS de 100 o 150 nm de espesor,
depositada directamente sobre un vidrio de 2 mm de espesor, Figura 3.1 (d), o una
pelicula delgada de ZnS de 60 nm depositada sobre vidrio claro y posteriormente una
pelicula de CuS de 100 o 150 nm de espesor, Figura 3.1 (e), modifican

significativamente los parametros de control sclar.

La Figura 3.3 muestra que la transmitancia en la region del visible se reduce a valores
del 20 al 40% y la transmitancia en el cercano infrarrojo se reduce casi hasta €l 10%. La

transmitancia oOptica tiene su valor maximo cerca de los 565 nm, los cuales
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corresponden a la maxima sensibilidad del ojo humano para la visidn fotopica (luz de
dia) [9]. La forma tipo campana de la curva de transmitancia es a causa de la
conductividad eléctrica, > 10° Q'ecm™, de las peliculas delgadas de Cu$S utilizadas. Esta
transformaciéon del CuS a un semiconductor degenerado, conduce a una fuerte
absorcion optica en la region del cercano infrarrojo debido a la absorcién de la radiacion
por los portadores libres, como se observa en la Figura 2.21 del apartado 2.4. Esta

caracteristica también es comun en las peliculas delgadas de Cu».,Se [10].

La alta conductividad eléctrica (> 2 x 10® Q' m™) también causa un aumento en la
reflectancia en el cercano infrarrojo, comparado con un vidrio laminado sencillo (vidrio /
PVB / vidrio) y un vidrio laminado que integra peliculas de ZnS/Zn0O, como se muestra

en las curvas de refiectancia R (%) de la Figura 3.3.

60 T T T T T T F

}
40 - ZnS-Cus (160 nm) 1

é Cus (159 nm)
& 20 ZnS.CuS (100 nm) ﬁ
ﬁ; e Cus (100 nm) Vidrio 4 mm espesor
0 n3 (60 nm)
Vidrio 4 mm espesor

80 3
— 60 - h
&
- Cu$S {100 nm)

40 - n3-CuS {100 nm) i

Cus (150 nm)

ZnS-Cus$ (180 nm)

20

ol I I i

00 600 900 1200 1500 1800 2100 2400
Longltud de onda (nm)
Figura 3.3 Transmitancia 6ptica (T%), reflectancia éptica (R%) de avilcrasof sencilla y con peliculas

delgadas de ZnS (60 nm espesor), CuS (100 y 150 nm), ZnS-CuS y (100 y150 nm).

Ademas, la naturaleza semiconductora de las peliculas delgadas de CuS con brecha de
energia de 1.5 a 2 eV sugiere que las transiciones dpticas a causa de la absorcion de la
brecha de energia deberian fijarse en longitudes de onda < 830 nm. Hacia la regién UV,

el coeficiente de absorcion optica tiene valores > 10° cm™, lo cual causa que la
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transmitancia dptica disminuya mas que un vidrio laminado sencillo, como se puede
observar en la insercion de la Figura 3.3. En la Tabla 3.1 se observa que la Tyy cae
hasta valores de 0.002% cuando esta presente la pelicula delgada de CuS. Los valores
de transmitancia en la region del visible (Tvis) de 39% y 22% para los vidrios laminados
que integran peliculas deigadas de CuS de 100 y 150 nm de espesor respectivamente,
con o sin peliculas delgadas de ZnS como sustrato, estan en el rahgo de valores de los
envidriados para el control de la radiacion solar disponibles en el mercado para su
aplicacion en climas célidos.

La mayor ventaja de las peliculas delgadas de CuS es que la reflectancia en la region
del visible (Ryig) es del 8 al 12%, lo cual elimina el deslumbramiento a edificaciones
vecinas, tomando en cuenta que los vidrios controladores de la radiacion solar
comerciales tienen valores de Rys > 30%. La alta absortancia solar (AsoL) de los
avilcrasol que integran peliculas delgadas de CuS, de 65 a 80%, causa el calentamiento
de eéstos (45-60°C) bajo condiciones de operacion tipicas a la luz del dia, pero la
energia térmica absorbida se disipa en su mayoria hacia el exterior cuando el

coeficiente convectivo de transferencia de calor al exterior también aumenta.

Alvarez et al. [11] observaron que con un coeficiente convectivo de transferencia de
calor (h,) de 20 W/m?K y una temperatura exterior de 15°C se obtiene un SHGC de 0.3
aproximadamente, y con el mismo h, y una temperatura exterior de 32°C, el SHGC
sube a 0.4 aproximadamente, es decir, hay mayor disipacién de calor al exterior y por
tanto se obtiene un ahorro de energia al reducirse el uso de los equipos de

acondicionamiento del aire [12,13}.

La Alerta Tecnoldgica Federal (FTA por sus siglas en ingles), del Departamento de
Energia (DOE) de los Estados Unidos de Norteamérica, define a un envidriado
espectralmente selectivo como aquel que bloquea grandemente ¢ reduce la transmision
solar en el rango del visible, con una Tyis no menor a 40% [14]. La Tabla 3.1 sugiere

que las peliculas delgadas de CuS con espesores menores a 100 nm, depositadas con
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tiempos menores a 4 h, pueden satisfacer los requerimientos de la FTA para su

aplicacion en envidriados arquitecténicos ubicados en climas calidos.

La Figura 3.3 y la Tabla 3.1 muestran que las propiedades Opticas de las peliculas
delgadas de CuS y ZnS-CuS, para un mismo espesor del CuS son casi las mismas. En
caso de no tener mejoramiento en la resistencia adhesiva de los vidrios laminados, no
se justifica el uso de las peliculas delgadas de ZnS. Se pretende establecer el beneficio
de las peliculas delgadas de ZnS en los vidrios laminados, mediante la prueba de

esfuerzos compresivas y cuantificar el mejoramiento de la adhesion.

3.4.2 Caracterizacion Mecanica

La caracterizacion mecanica de los avilcrasol se llevd a cabo utilizando solo las seis
probetas de la parte central de éstos, ilustrada en la Figura 2.20 del Capitulo 2. El
promedio de la resistencia adhesiva de las seis probetas se utilizé para cuantificar la
adhesion de un avilcrasol/ en particular. La razon por la cual solo se utilizaron las seis
probetas de la parte central del avilcrasol se describe a detalle en el apartado 2.3.1 del

Capitulo 2.
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Figura 3.4 Esfuerzos cortantes maximos soportados antes de la falla del vidrio laminado fabricado con el
lado aire {LA) en contacto con el PVB como referencia, y con peliculas delgadas de ZnS con espesores
de 40, 60 y 80 nm depositadas en el lado estaiio (LE) y lado aire (LA) en contacto con el PVB.
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Es un hecho aceptado que los vidrios laminados fabricados con el lado aire en contacto
con la hoja de PVB tienen valores de adhesion mayores a los laminados con el lado
estafio, a causa de una mayor micro-rugosidad [7]. En este Capitulo se compara la
adhesién de un vidrio laminado fabricado con lado aire y lado estafio en contacto con el
PVB. También se compara la adhesién de un vidrio laminado sencillo (vidrio / PVB /
vidrio) con la adhesion de laminados que incorpora peliculas delgadas de ZnS de 40 a
80 nm de espesor, las cuales se depositaron sobre el lado aire y el lado estafic del

vidrio.

La Figura 3.4 muestra que, de hecho, los laminados con peliculas de ZnS depositadas
sobre el lado estafio tienen valores de adhesion menores (7.8 — 8.7 MPa) a los
laminados con la pelicula de ZnS (11.1 MPa) depositada en el lado aire y en contacto
con el PVB. La presencia de las peliculas de ZnS depositadas en el lado aire del vidrio
que estan en contacto con el PVB producen una adhesidon mayor, con valores de

esfuerzo cortante en los cuales ocurre la falla, de 12.4 a 13.3 MPa.

Se ha reportado en trabajos anteriores [6] que al homear las peliculas delgadas de ZnS
a temperaturas de 400 a 500°C en una atmésfera de aire, la capa superficial se
convierte parcialmente en ZnO. La Figura 3.5 muestra que ésta modificacién no trae
consigo ningun mejoramiento de la adhesion en los laminados. La tendencia general es
que la adhesion disminuye en comparacion con los laminados que integran peliculas de
ZnS sin hornear. Sin embargo, los valores del esfuerzo cortante se mantienen a la par

que en un vidrio laminado sencillo, con el lado aire en contacto con el PVB.
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Esfusizo Cortente Mmdmo (MPa)
-]
T
1

1 1 1 i

1] L L
Sencllo (LA ZnS(60 mm) ZnS(40 nm) 400°C ZnS(90 nm)400°C
ZnS{40 nm) ZnS(80 nm) ZnS(60 nm) 400°C

Figura 3.5 Esfuerzo cortante maximo soportado por vidrios laminados con peliculas delgadas de ZnS y
ZnS/Zn0 depositadas sobre el lado aire (LA) y en contacto con el PVB.

En 1989 Nair et al. [15] reportaron prospectos de peliculas para el control de la
radiacion solar depositadas quimicamente y posteriormente reportaron las
caracteristicas casi ideales para el control de la radiacién solar de peliculas delgadas de
CuS depositadas quimicamente [9]. El deterioro de estas peliculas en el ambiente
condujo al desarrollo de vidrios laminados donde la pelicula delgada de CuS se
incorpora dentro del vidrio laminado [16]. El comportamiento térmico de éstos
laminados fue posteriormente reportado por Alvarez et al. [13], pero hasta la fecha no
se ha establecido si las propiedades mecanicas de tales laminados son comparables
con los vidrios laminados sencillos (vidrio / PVB / vidrio). La Figura 3.6 muestra el
esfuerzo cortante maximo soportado por los avilcrasol producidos con peliculas
delgadas de CuS de 100 y 150 nm de espesor, depositadas sobre el lado estaiio de un
vidrio claro de 2 mm o sobre una pelicula delgada de ZnS previamente depositada en el

lado aire de un vidrio claro.
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Figura 3.6 Esfuerzo cortante maximo soportado por vidrios laminados con peliculas delgadas de CuS y

ZnS-CuS depositadas en el lado aire de un vidrio claro de 2 mm de espesor en contacto con el PVB.

Se ha reportado anteriormente [4] el uso de las peliculas delgadas de ZnS para el
mejoramiento de la adhesion de las pelicutas de CuS a los sustratos de vidrios en
tiempos de depésito prolongados, pero no se habia cuantificado este mejoramiento de
la adhesion. Se observa de la Figura 3.6, que los vidrios laminados que incorporan
peliculas delgadas de CuS con espesores de 100 nm soportan un esfuerzo cortante
maximo de 12.7 MPa, pero éste se ve mejorado notablemente al depositar la pelicula
de CuS sobre una de ZnS previamente depositada sobre vidrio, ya que se alcanza un
valor de esfuerzo de 14.7 MPa. En ambos casos los valores del esfuerzo maximo son
mayores al presentado por un vidrio laminado sencillo, 11.1 MPa. Este aumento de
adhesién obedece a que las peliculas de ZnS tienen una rugosidad mayor que la
superficie del vidrio, como se observé en el apartado 2.1.4, lo cual explica el aumento

en la resistencia adhesiva.

La transmitancia Optica disminuye al aumentar el espesor de la pelicula delgada de
Cus, por tanto para la aplicacién de éste tipo de vidrios en climas calidos se requiere de
peliculas de CuS de mayor espesor. Se observa en la Tabla 3.1 que las peliculas de
CuS con espesores de 150 nm depositadas en la parte interna de ambos vidrios que
componen el vidrio laminado (Figura 3.1 (d) vy (e)), presentan una transmitancia en el

visible de 22%, satisfactoria para climas calidos. La absortancia solar > 75% ayuda a
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mejorar la disipacion al exterior de la energia solar absorbida. La Figura 3.6 muestra
que los avilcrasol con peliculas delgadas de CuS presentan una resistencia adhesiva de
7.2 MPa, menor gue la de un vidrio laminado sencillo. El uso de peliculas delgadas de
ZnS mejora ésta situacion, alcanzandose valores de resistencia adhesiva de 12.1 MPa,

siendo mayor éste al de un vidrio laminado sencillo (11.1 MPa).

De los resultados anteriores, se tiene una clara evidencia del mejoramiento de la
adhesion o resistencia adhesiva de los vidrios laminados al incorporar peliculas
delgadas de ZnS como promotoras de adhesién. La resistencia adhesiva se incremento
aproximadamente un 15% en el caso de las peliculas delgadas de CuS de 100 nm de
espesor depositadas sobre ZnS y mas del 60% para el caso de peliculas delgadas de
CuS con 150 nm de espesor. La presencia de las peliculas delgadas de CuS asegura
que la resistencia adhesiva soportada por el laminado sea superior a la de un vidrio

laminado sencillo.

El estandar de resistencia adhesiva que tienen las empresas fabricantes de vidrios
laminados automotrices es de 10+1 MPa [17]. De los resultados anteriores se observa
que la mayoria de los laminados estan por arriba de este estandar, pero esto no es un
problema, ya que modificando el proceso de laminacion de los vidrios, se puede reducir
esta adhesién a los valores permisibles para la industria automotriz. A menor tiempo,
presion y temperaturé en el proceso de laminado, la adhesién sera inferior. En los
envidriados para la industria arquitecténica se deben definir los valores de adhesion
(normados) dependiendo la ubicaciéon geografica de aplicacién de los mismos y a los

fenomenos metecrolégicos a que se someten éstos.

3.4.3 Modificacion de las Propiedades Opticas y Mecanicas con la Adicién de una
Pelicula Delgada de Cu..,Se.

Se menciond en el apartado 2.1.5 que el propésito de usar peliculas delgadas de

Cu...Se depositadas quimicamente como recubrimiento para el control de la radiacion

solar es su buena estabilidad quimica y térmica [10] al medio ambiente, comparadas

con las peliculas delgadas de CuS. Al depositar una pelicula delgada de Cu,«Se sobre
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una de CuS y laminarlas en autoclave a 130°C durante 30 minutos, se obtiene una
tonalidad diferente (dorada) a la de una pelicula delgada de CuS (verde olivo). Se ha
trabajado con dos bafios quimicos diferentes de Cu..,Se, una para el crecimiento de
peliculas delgadas y la otra sélo como proteccion de las peliculas delgadas de CusS,
como se muestra en la Tabla 2.4 del Capitulo 2. En éste caso, se utilizd el bafio quimico
para proteccion del CuS, que es relativamente mas diluido. La duracion del depdsito fue
de 5 minutos a temperatura ambiente, tiempo en el cual se considera que el crecimiento
de la pelicula alcanza espesores de 10 a 20 nm y sirve como capa protectora del CuS.
Las caracteristicas dpticas de este tipo de avilcrasol fueron reportadas en [18,19], ver
apartado 2.1.6, Figura 2.7.

Para determinar la influencia que tiene la pelicula de Cu,,Se en las propiedades 6pticas
y mecanicas de los avilcrasol, de las peliculas de CuS y ZnS-CuS descritas en el
apartado 3.2.2 de éste Capitulo, se les depdsito una pelicula de Cu,.,Se durante 5 min y
posteriormente se laminaron con las condiciones descritas en éste Capitulo. La Figura
3.7 muestra los espectros de transmitancia 6ptica y reflectancia especular de los
avilcrasol que integran peliculas de Cu,,Se sobre CuS con 100 nm y 150 nm de
espesor. Las peliculas delgadas semiconductoras {(PDS) se colocaron en la parte
interior del avilcrasol, siguiendo las configuraciones mostradas en las Figuras 3.1 (d) y
(e). Se observa un ligero desplazamiento del pico maximo en la curva de transmitancia

de los avilcrasol que integran Cuz.,Se.

Esta caracteristica tipica de las peliculas de Cu,.,Se se explica en el apartado 2.1.5 del
Capitulo 2. A causa del desplazamiento de fa curva de transmitancia, la tonalidad del
avilcraso/ cambia de un verde olivo para el CuS (100 nm espesor) a un dorado cuando
se ahade la pelicula delgada de Cuy,Se a la de CuS. Esta caracteristica se reduce al
aumentar el espesor de la pelicula de CuS, como se puede observar en los patrones de

transmitancia (2), (3} y (5) de la Figura 3.7.
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Figura 3.7 Modificacion optica de los avilcrasol al depositar una pelicula de Cu,.Se sobre una pelicula de

CuS con espesores de 100 nm y 150 nm.

En la Tabla 3.2 se presentan los parametros épticos de los avilcrasol mostrados en la

Figura 3.7. Ademas de conocer los cambios en las propiedades dpticas de los avilcrasol

que integran peliculas de Cu,,Se, es necesario determinar la influencia que éstas

tienen en la resistencia adhesiva de los mismos. Se utilizé el mismo método de prueba

descrito en el apartado 3.3.2 asi como las mismas condiciones experimentales.

Tabla 3.2 Parametros Opticos de los avifcrasol mostirados en la Figura 3.7

Tipo de avilcrasol Tuv | Ruv | Twis | Rwis | TsoL | RsoL | AsoL | Tnir | Rnir
0 000 | 58 | 398 | 74 | 218 | 73 | 700 | 116 | 76
(2) 0.00 9.4 284 9.8 18.0 | 123 | 69.7 | 115 | 157
(3) 0.00 9.2 28.0 | 13.1 147 | 15.0 | 70.3 6.9 19.4
@ 000 | 81 | 172 | 55 | 84 | 8.0 | 826 | 30 | 115
(5) 0.00 9.8 20.5 7.9 8.9 147 | 76.4 2.7 22.3
(6) 0.00 | 10.3 | 185 7.3 7.7 16.0 | 76.3 2.1 25.0
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Esfusrzo Cortante Maximo (MPa)
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Figura 3.8 Esfuerzo cortante maximo soportado por los avilcrasol que integran peliculas delgadas de
Cu§, CuS-Cu,.,Se, ZnS-CuS y ZnS-CuS-Cu,.,Se, depositadas sobre el lade aire de ambos vidrios que lo

forman.

La Figura 3.8 presenta los valores de resistencia adhesiva maxima para los avilcrasol
descritos en este apartado. Se observa que el avilcrasol ZnS-CuS(150 nm)-Cu,.,Se
presenta un mejoramiento de adhesién de aproximadamente 17%, y en el avilcrasol
ZnS-CuS(200 nm)-CuzxSe el cambio no es significativo. Estadisticamente se puede
inferir que los avilcrasol ZnS-CuS(200nm) y ZnS-CuS(200 nm)-Cu,.,Se son iguales,

dado que los valores de su respectiva desviacion estandar se traslapan.

Una caracteristica muy importante de los avilcrasol que integran peliculas delgadas de
CuzxSe, es que durante la prueba de adhesion se separaban completamente. Esto se
debe a que al tener una resistencia adhesiva mayor, el PVB esta muy restringido de
movimiento, es decir, no se puede deformar con facilidad para cumplir su funcion de
absorber energia, ya sea de impacto o de deslizamiento relativo de las superficies de
vidrio, durante la prueba de resistencia adhesiva por corte compresivo. Es necesario
estudiar con mas detalle este tipo de comportamiento, para detemminar si es factible su
aplicacion en envidriados espectralmente selectivos y de seguridad en regiones

geograficas con clima calido.
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3.5 Conclusiones

En éste capitulo se reportaron las caracteristicas opticas y mecénicas de avilcrasol con
PDS de ZnS, Cu8, ZnS-CuS, CuS- CupSe y ZnS-CuS- Cu,..Se. También se reporta el
mejoramiento de la adhesion en vidrios laminados mediante el uso de peliculas
delgadas de ZnS depositadas sobre vidrio claro de 2 mm de espesor. Los laminados
producidos con peliculas de ZnS depositadas en el lado aire de un vidrio claro,
mostraron un mejoramiento de adhesién del 15 al 20%, comparado con un vidrio
laminado sencillo bajo las mismas condiciones de fabricacién y ensayo. El horneado de
las peliculas delgadas de ZnS a 400°C produce una capa superficial de ZnO, que no

mejora la adhesion de los vidrios laminados.

Se ha mostrado también que las propiedades épticas y el desempeno térmico de los
avilcrasol esta en funcion del espesor y la conductividad eléctricas de las peliculas
delgadas de CusS, sin que las peliculas delgadas de ZnS tengan un papel importante en
éste aspecto. Sin embargo, la presencia de ZnS, conduce a un considerable aumento
en la resistencia adhesiva de los laminados. La resistencia adhesiva maxima soportada
por los vidrios laminados con peliculas delgadas de ZnS-CuS fue mayor a los 10 MPa
que marca el estandar. Estos resultados son muy importantes para la aplicacion de
vidrios laminados controladores de la radiacién solar en edificaciones ubicadas en
regiones calidas que estén expuestas a fendmenos climatolégicos tales como

huracanes o tormentas tropicales.

Finalmente, se concluye que los avilcrasol presentados en éste Capitulo son
recomendables para su producciéon en areas pequenas de hasta 0.25 m?, ya que el
riesgo de rompimiento de los vidrios durante el proceso de limpieza es muy grande. En
el Capitulo 4 se plantea el depésito de las PDS sobre hojas de PET, con lo cual se
reduce considerablemente el riesgo de manejar vidrios de grandes dimensiones en el

proceso de limpieza.
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CAPITULO 4

AVILCRASOL CON PELICULAS DELGADAS
SEMICONDUCTORAS DE CuS Y CuS-Cu,.xSe SOBRE PET

En el Capitulo 3 se presento el desarrollo de avilcrasol que integran peliculas delgadas
de ZnS, CuS y una combinacion de éstas con Cu,,Se, las cuales se depositaban
directamente sobre vidrio claro de 2 mm de espesor. Los inconvenientes que presentan
este tipo de avilcrasol son el riguroso proceso de limpieza que requieren las hojas de
vidrio previo al depédsito de las peliculas delgadas semiconductoras, aun con las
peliculas de ZnS como sustrato. En el manejo del vidrio durante el proceso de limpieza
antes y después del depdsito quimico, se comre el riesgo de rompimiento de éste. Para
evitar o reducir éstos inconvenientes se desarrolld una nueva configuracién de
avilcrasol, 1a cual consiste en depositar las peliculas delgadas de CuS y Cu,.,Se sobre
hojas de tereftalato de polietileno (PET). En un reporte preliminar desérrollado como
parte de éste trabajo de investigacion, se muestran las caracteristicas dpticas de este
tipo de avilcrasol [1]. En éste Capitulo se presentan las caracteristicas Opticas y de
resistencia adhesiva de los avilcrasol mencionados anteriormente, para determinar si se

pueden utilizar como vidrios laminados de control solar y de seguridad en regiones
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geograficas de clima calide y propensas a fendomenos climatolégicos como huracanes y

tormentas tropicales.

4.1 Generalidades

Pantelides ef al. [2] presentaron los resultados experimentales del comportamiento de
vidrios laminados del tipo, (i) vidrio / PVB / vidrio vy (ii) vidrio / PVB / PET / PVB / Vidrio,
sujetos a cargas ciclicas de viento y a impactos de proyectiles arrastrados por el viento.
Utilizaron tres tipos de vidrio claro: recocido, semi templado y templado, para la
fabricacion de vidrios laminados. Un resultado importante que se reporta es que los
vidrios laminados con vidrio semi-templado en la configuracién (i) poseen un
comportamiento mecanico significativamente mejor que los laminados con el mismo tipo

de vidrio pero utilizando la configuracién (i).

Se considera que la doble hoja de PVB, ademés de la hoja de PET, contribuyen al
mejor compaortamiento mecanico de éste tipo de !laminado. Hasta el momento no se han
reportado investigaciones referentes a la resistencia adhesiva de vidrios laminados que
integran PET. En éste trabajo se cuantificara la resistencia adhesiva de vidrios
laminados con peliculas delgadas de CuS y Cu,,Se depositadas sobre PET y se
determinara la influencia que tienen las peliculas delgadas en la resistencia adhesiva de

los mismos.

La aplicacion con mayor perspectiva de los avilcrasol con PET estd en la industria
arquitectonica, ya que en la automotriz el proceso de laminacion de vidrios tiene una
eficiencia muy baja. Esto es porque, en la actualidad la mayoria de los parabrisas tienen
curvaturas muy pronunciadas, y al colocar el PET dentro del laminado, éste sufre
deformaciones o pliegues originados por la curvatura misma. Sin embargo, no se
descarta su aplicacién para los vidrios laterales de los vehiculos, como vidrio laminado

de seguridad o incluso blindado, incorporando ademas peliculas de control solar.
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4.2 Depésito Quimico de Peliculas Delgadas de CuS y Cu,.xSe

La técnica de depdsito por bafo quimico (CBD) y las formulaciones para obtener las
peliculas delgadas semiconductoras de CuS y Cu.Se se describieron en los apartados
2.1.5 y 2.1.6 del Capitulo 2 respectivamente. Se utilizaron hojas de PET como sustrato
para el depdsito quimico de las peliculas delgadas, con dimensiones de 10 cm x 12.5
cm. El depdsito se llevd a cabo por “flotacion”, colocando las hojas de PET flotando
sobre !a solucién que compone el bafio quimico. En algunos casos, se depositaron
peliculas en ambos lados de la hoja de PET, con el propdsito de tener mejores
caracteristicas opticas y térmicas. La duraciéon del depdsito para las peliculas de CuS
estuvo en el intervalo de 2 a 6 h y para las peliculas de Cu,..Se depositadas sobre CuS,
fue de 5 a 10 min. Después de depositar las peliculas delgadas, las hojas de PET se
enjuagaron con agua destilada y se secaron con aire frio. Si se utiliza aire caliente para
el secado de éstas, se deformaran permanentemente y se descarta su uso para el

desarrollo de los avilcrasol.

Se menciono en el apartado 2.1.6 del Capitulo 2, que las peliculas de Cuz.,Se tienen la
finalidad de proporcionar estabilidad al medio ambiente a las peliculas de CuS, ademas
de que durante el proceso de laminacion se obtienen tonalidades diferentes, de un
verde olivo para las peliculas de CuS, a un dorado cuande se deposita la pelicula de
Cu,.,Se sobre la de CuS.

4.3 Configuracion de los Avilcrasol y Proceso de Laminaciéon

Las configuraciones utilizadas para la obtencion de los avilcrasol se muestran en la
Figura 4.1, donde se puede apreciar que hay una pelicula delgada semiconductora
(PDS) en uno o ambos del PET. Los espesores de los materiales que componen el
avilcrasol fueron de 2 mm, 0.76 mm y 01 mm para el vidrio, PVB y PET
respectivamente. La Figura 4.1 muestra las interfases del avilcrasol, la interfase (i)
representa la unién vidrio / PVB, (ii) la unién PVB / PET, (iii) la unién PET / PDS y (iv) la

union PVB / PDS. La identificacion de las interfases es de gran ayuda para determinar
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en donde ocurre la falla o delaminacién del avilcrasol durante la prueba de resistencia
adhesiva y con ello proponer criterios para el mejoramiento de la adhesion. Los
procesos de preparacion, pre-laminacion, laminacion y obtencién de las probetas de los
avilcrasol fueron los mismos que se reportaron en los Capitulos 2 y 3. Si la temperatura
del proceso de laminacion excede los 140° C, el PET sufrira deformaciones y aunque el
vidrio laminado sea plano, se formaran pliegues en los extremos y/o esquinas del
mismo.

rPVEY PV

PDS PDS

} H

INT EXT INT

FENLLEES i h;h i
e L]
PET PET
Vidrio Vidro

(2 {b)

Figura 4.1 Configuracion de los avilcrasol que integran PET como sustrato para las peliculas delgadas de
CuS y CuS-Cu,,Se.

4.4 Caracterizacion

4.4.1 Caracterizacion Optica

Utilizando el mismo procedimiento y el equipo reportados en el Capitulo 3, se
obtuvieron los espectros de transmitancia optica (T%), reflectancia especular (R%) y
absortancia (A%) de los avilcrasol. Los parametros opticos de control solar fueron
evaluados de acuerdo a la norma I1SO 9050:2003 para las regiones ultravioleta (UV,
300-380 nm), visible (VIS, 380-780 nm), cercano infrarrojo (NIR, 780-2500 nm) y el
rango espectral total {300-2500 nm), los cuales se describen a detalle en el apartado
1.3.6 del Capitulo 1. La Figura 4.2 muestra los espectros T% y R% de los elementos

que componen el vidrio laminado.
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Para conocer la modificacion de las propiedades épticas de los avilcrasol al colocar una
segunda hoja de PVB y la hoja de PET, se realizd un experimento que consistié en
laminar dos espejos de segunda superficie con las configuraciones siguientes: espejo
aluminio 2 mm / PVB / vidrio 3 mm y espejo aluminio 2 mm / PVB / PET / PVB / vidrio 3
mm de espesor. Ademas, se obtuvieron los parametros 6pticos del PVB, PET vy vidrio
de 3 mm de espesor. Se observa que el PVB presenta picos de absorcidn en la region
del cercano infrarrojo, ademas de tener la cualidad de filtrar casi la totalidad de la
radiacion ultravioleta. Por su parte el PET presenta espectros de T% y R% con
interferencia dptica en la region del cercano infrarrojo, de los 1650 nm a los 2150 nm
aproximadamente. También se observa que los espejos laminados con PVB y PET
tienen una T% cercana a cero, y la R% alcanza valores de hasta 80% en la region del
visible y de un 48 — 54% en la regién del cercano infrarrojo. La Tabla 4.1 muestra los
parametros opticos de T% y R% en las tres regiones de interés (UV, VIS y CIR) de los

elementos mostrados en la Figura 4.2.

100 T T T T T
Espejo/PVBividrio
80 J GJ:—:_:\;;‘
&0 L | . Espe|olPYB/PET/PVBNIdrio |
& < -
o
PVB
80 L c/ — T e PET ' \ ﬁ \ Ly [ e TT My s
Jﬂ}[ " Vdro sﬁrﬁz M WI'V‘?M [N
;) b )
F 40 l( Vldrio | PET ! Vidria 1 i
. Espejo/PVB/Vidrio Espejo/PVBIPET/PVBNIdrio
20 /
1 1 / | | / 1 L 1

300 600 a00 1200 1500 1800 2100 2400
Longitud de Onda {nm)

Figura 4.2 Espectros de transmitancia optica (T%) y reflectancia optica (R%) de los elementos

componentes de un avilcrasol)
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Tabla 4.1 Parametros dpticos en % de los elementos componentes de un avilcrasol.

Tipo de elemento Tov | Rov { Tus | Rus | Ter | Ror | Tsor | Rsor | Asor
PET 698 | 136 | 869 | 128 | 874 | 131 ! 86,5 | 131 0.4
PVB 0.01 53 91.7 9.9 858 8.8 845 3.4 6.2
Vidric 3 mm espesor 66.3 8.2 88.7 89 771 8.0 82.0 8.5 94
Vidrio / PET / vidrio 388 | 171 | 693 | 23.2 | 523 | 185 | 595 | 209 | 19.6
Vidrio/PVB/PET/PVB/vidrio 0.00 7.4 859 | 138 | 654 | 101 | 71.3 | 121 16.7
Espejo / PVB / vidrio 0.00 52 0.0 82.5 0.0 54.6 0.0 648 | 352
Espejo /PVB/PET/PVB/vidrio 0.00 57 0.0 75.4 0.0 48.4 0.0 583 | M1.7

4.4.2 Pruebas de Adhesion

Se utilizé el método de prueba de resistencia adhesiva por corte-compresivo descrito en
el apéndice A. La Figura 4.1 muestra las interfases de los avilcrasol y el objetivo es
determinar cual de éstas falla y ademas cuantificar la resistencia adhesiva de los
avilcrasol. Las condiciones de las pruebas de resistencia adhesiva fueron las mismas
que se utilizaron en el apartado 3.3.2 del Capitulo 3. Se utilizaron 6 probetas de 25 mm
X 25 mm de area en cada caso, cortadas con una rueda de diamante de la parte central

de los avilcrasol, con el propésito de tener valores de adhesion uniformes.

4.5 Pruebas Preliminares de Adhesién a los Avilcrasol con PET

En el Capitulo 2 se hizo referencia a los tratamientos superficiales para el mejoramiento
de la adhesion de las peliculas delgadas semiconductoras depositadas sobre vidrio y
PET, que fueron reportados por Lépez-Mata [3]. Aqui se describen los resultados
preliminares de adhesidn que dieron la pauta para el desarrollo de las pruebas de
resistencia adhesiva por corte-compresivo. La prueba consistio en depositar peliculas
delgadas de CuS y CuS-Cu.,Se sobre PET con y sin tratamiento superficial con
organosilanos. Las peliculas delgadas antes obtenidas se integraron a un avilcrasol y se
laminaron. La dimension de éstos fue de 10 cm x 10 cm. Los avilcrasol se colocaron en
un Disprad con las mismas dimensiones que éstos, el cual se muestra en la Figura 4.3.
La carga a la que fueron sujetos los avilcrasol se aplico mediante un sistema hidraulico

marca Erko (ubicado en el taller mecénico del CIE-UNAM) de forma manual por medio
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de una palanca. La carga aplicada al avilcrasol se midié con un mandmetro instalado en

el sistema hidraulico, y las unidades fueron kg/cm?.

Figura 4.3 Primer dispositivo para pruebas de adhesion (Disprad), para realizar ensayos a los aviicrasol

con dimensiones de 10 cm x 10 cm.

Ya que no habia forma de controlar la carga aplicada al avilcrasol, los resultados de

ésta experimentacion se consideran cualitativos, sin embargo la Tabla 4.2 muestra los

valores de resistencia adhesiva maximos observados, los cuales se toman como

referencia para caracterizar la adhesidn de tos laminados.

Tabla 4.2 Esfuerzos cortantes maximos aplicados a los avilcrasol.

Tmax Tmax Interfase donde se presenta la falla
Tipo de avilcrasol
(kgicm?) | (MPa) (=
V/PVB/PETct/CuS/PVB/V 100 9.81 V/PVB/PETct/CuS *PVB/V
V/PVB/PETct/CuS-Cu;.,Se/PVB/V 100 9.81 V/PVB/PETct/ CuS-Cu,,Se * PVB/V
V/PVB/PETst/CuS/PVB/V a0 8.83 V/PVB/PETst* CuS/PVB/V

Tmax @5 €l esfuerzo cortante maximo aplicado a los avilcrasol.

Se observa en la Tabla 4.2 que las interfases donde ocurre la falla en el laminado es

donde se encuentra la pelicula semiconductcra, es decir, en la interfase CuS * PVB,

CuS-Cu,,Se * PVB o PETst = CuS. Esto indica que las peliculas delgadas de CuS vy
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Cuy.,Se influyen de alguna manera en la resistencia adhesiva de los avilcrasol. La
Figura 4.4 muestra que los avilcrasol que integran PET sin tratamiento superficial de
organosilanos (OS) tienen una baja adhesién y esto se observa porque la pelicula
delgada de CuS depositada sobre la hoja de PET se desprende casi totalmente de ésta
y queda adherida a la hoja de PVB. La interfase de falla en el avifcraso! mostrado en la

Figura 4.4 es entre el PETst y la pelicula delgada de CusS.

Figura 4.4 Avilcrasol con PET sin tratamiento superficial después de la prueba de resistencia adhesiva

por corte-compresivo.

Por su parte en el avilcrasol que integra hojas de PET tratadas superficialmente con OS
y una pelicula delgada de CuS-Cuz.Se, ésta permanece adherida en gran parte al PET,

como se muestra en la Figura 4.5. La interfase de falla ahora es entre la pelicula de

Figura 4.5 Avilcrasol con PET tratado superficialmente con OS después de |a prueba de resistencia
adhesiva por corte-compresivo.

Se observa que de la Figura 4.5 que (a) muestra a la hoja de PVB con sélo una
pequeia parte de la pelicula de CuS-Cu,.,Se adherida, (b) y (d) muestra un doblez de la
hoja de PVB y (c) muestra la hoja de PET con la pelicula de CuS-Cu,,Se fuertemente

108



Bappitule

adherida a ésta. Esto demuestra que los tratamientos superficiales al PET con OS
mejoran de manera considerable la adhesion de las peliculas de CuS y CuS-Cuz,Se al
PET, tal y como lo reporta Lopez-Mata [3] en su trabajo y s6lo queda cuantificar dicho

mejoramiento en la adhesién.

La caracterizacion mecanica para cuantificar el mejoramiento de la adhesion se
describe en el apéndice A y en el apartado 3.3.2 del Capitulo 3 respectivamente. Los
resultados reportados en éste apartado dieron la pauta para el desarrollo de las
pruebas experimentales de resistencia adhesiva o adhesion con las que se pudo
cuantificar la adhesion de los avilcrasol, y cuyos resultados se presentan en los

apartados 3.4.2 y 4.6.2 de los Capitulos 3 y 4 respectivamente.
4.6 Resultados y Discusion

Se desarrollaron diferentes tipos de avilcrasol, utilizando peliculas delgadas de CuS y
CuS-Cu..Se depositadas sobre hojas de PET con y sin tratamiento superficial con OS.
De todos éstos, se eligieron los mas representativos para evaluar las caracteristicas
Opticas y mecanicas. Se utilizaron peliculas delgadas de CuS con una duracion del
depdsito de 2 y 4 h y peliculas delgadas de Cu,.,Se con una duracion del depésito de 5

min.

4.6.1 Caracterizacion Optica

La Figura 4.6 muestra los espectros de T (%) y R (%) de las peliculas delgadas de CuS
depositadas sobre hojas de PET con y sin tratamiento superficial con OS. Se observa
que no existen diferencias significativas entre los espectros de T y R entre la hoja de
PET con y sin tratamiento superficial, por esto se concluye que los organosilanos no
afectan notablemente las propiedades opticas de los avilcrasol. Entre tanto, cuando se
deposita la pelicula de CuS sobre la hoja de PET tratada superficialmente, tiene un
crecimiento ligeramente mayor, esto se puede apreciar en la curva de transmitancia que
es ligeramente menor en las regiones visible y del cercano infrarrojo. Se observa

también una ligera diferencia en los espectros de reflectancia.
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Figura 4.6 Espectros de Transmitancia (T%) y Reflectancia (R%) de peliculas delgadas de CuS

depositadas sobre hojas de PET con y sin tratamiento superficial con organosilanos.

La Figura 4.7 muestra los espectros de T(%) y R(%) de los avilcrasol con peliculas
delgadas de Cu$S con una duracién del depésito de 2 y 4 h sobre PET sin tratamiento
superficial con OS. Los dos tipos de avilcrasol tienen el mismo comportamiento en
cuanto a crecimiento de las peliculas de CuS. Estas crecen ligeramente mas sobre PET
tratado con OS.

80 T T T T F T T
PET CuS 4h
40l PET 05 CuS 4h i
PET 03 CuS 2h Y
RN
¢ Pl NN,
enr /) ‘ Y e Vo]
- f % o g T o
0 ~ \ PET CuS 2h "‘W“*-’
PET CuS 2h
PET 05 CuS 2h
40 L -~ L PETCusan _
ol
=
20 | E
300 600 800 1200 1500 1800 2100 2400

Longitud de Onda (nm}

Figura 4.7 Espectros de T(%) y R(%) de peliculas delgadas de CuS depositadas sobre hojas de PET con

una duracion de depdsitode 2 y 4 h.
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En la Tabla 4.3 se presentan los parametros de T(%) y R(%) de los avilcrasol que se
muestran en la Figura 4.7. No se observa una reducciéon notable en los parametros
dpticos entre las peliculas depositadas por 2 y 4 h, como en el caso de las PDS
depositadas sobre vidrio. Como se menciona en el apéndice A, los parametros opticos
de los avilcrasol estan en funcion del espesor de las peliculas delgadas y generaimente
aumentan con la duracion del depésito y la temperatura del bafio quimico. Una razon
posible de que no se haya alcanzadc un espesor mayor en las peliculas delgadas de
CuS sobre las hojas de PET, es la temperatura del bafo quimico, ya que estas
peliculas se depositaron a una temperatura ambiente menor que las depositadas sobre

vidrio claro.

Los resultados presentados en la Tabla 4.3 muestran que la diferencia entre utilizar en
los envidriados arquitecténicos un vidrio claro de 3 mm de espesor y un avilcrasol que
integra una pelicula delgadas de CuS depositada por 4 h, es de un 50%

aproximadamente en la regién del visible y un 70% en la region del cercano infrarrojo.

Tabla 4.3 Propiedades dpticas de los avilcrasol que integran peliculas delgadas de CuS depositadas
sobre hojas de PET con y sin tratamiento superficial con crganosilanos. Como comparacién se muestran

ademas los parametros dpticos de un vidrio claro de 3 mm de espesor y de un vidrio laminado sencillo.

Tipo de elemento Tow | Ruv | Tus | Rus | Tar | Ror | Tsor | Rso | AsoL
Vidrio claro de 3 mm espesor 663 | 82 | 887 | 89 | 771 80 | 820 | 85 9.5
V/IPVB/V 004 | 59 | 866 | 95 (691 | 80 | 737 | 87 | 176
V/PVB/PET/PVB/V 000 | 57 | 859 | 99 (654 | 79 | 713 | 88 | 199
V/PVB/PETQOS/PVB/V 000 | 57 | 859 | 98 | 655 | 80 [ 71.3 | 88 | 199
V/PVB/PET-CuS 2h/PVB/V 000 | 57 | 475 | 89 | 131 | 229 | 238 | 162 | 61.0
V/PVB/PETQOS-CuS2h/PVB/V | 0.00 | 57 | 417 | 103 | 10.8 | 224 [ 216 | 157 | 62.8
V/PVB/PET-CuS 4h/PVB /V 0.00 | 57 | 375 | 96 91 | 233|189 | 16.0 | 65.2
V/PVB/PET OS-CuS4h/PVB/V | 000 | 57 | 375 | 83 81 | 2381 181 | 159 | 66.0

Es en ésta Ultima region donde se concentra la mayor parte del calor contenido por la
incidencia de radiacion solar. Por su parte, la absorcién de calor aumenta de 9.5% para
un vidrio claro de 3 mm de espesor a 66% para un avilcrasol que integra peliculas

delgadas de CuS depositadas por 4 h sobre PET. Esto ultimo es una ventaja, ya que la
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mayor parte de ésta energia absorbida se disipa hacia el exterior debido a la diferencia
de valores de los coeficientes convectivos de transferencia de calor, h, = 23 W/(m?K) y
hi = 8 W/(m?K), siempre y cuando el gradiente de temperaturas no sea muy grande. Por
ejemplo, si se tiene una temperatura de 18°C en el interior y una temperatura de 32°C
en el exterior, la mayor parte del calor se transfiere al interior de la habitacion. Para
reducir la ganancia térmica en este caso, la velocidad del viento y por tanto el
coeficiente convectivo de transferencia de calor en el exterior deben aumentarse. Esta
caracteristica se puede presentar al utilizar los avilcraso/ en las ventanillas laterales de
vehiculos de transporte colectivo, ya que al aumentar la velocidad se reduce la

ganancia teérmica al interior de la unidad a causa del incremento de hq.

4.6.2 Caracterizacién Mecanica

En este apartado se presentan los resultados obtenidos en la caracterizacién mecanica
de los avilcrasol que integran PDS de CuS depositadas sobre PET. La seleccion de las
probetas y el desarrollo de las pruebas de resistencia adhesiva se llevaron a cabo de la
misma forma en que se reporté en el Capitulo 3. Los elementos que componen el
avilcrasol se muestran en la Figura 4.1 y son vidrio / PVB / PET+CuS / PVB / vidrio.
Como se ha mencionado anteriormente en este Capitulo, se utilizaron hojas de PET
tratadas superficialmente con una solucidn de organosilanocs, trabajo que fue reportado
por Lépez-Mata [3]. Sobre éstas hojas de PET se depositaron peliculas delgadas de
CuS, ademas se utilizaron también hojas de PET sin tratamiento superficial como

referencia.

La Figura 4.8 muestra la resistencia adhesiva o adhesion méaxima de los avilcrasol
mencionados anteriormente. Se observa que la resistencia adhesiva, expresada en
MPa, se reduce considerablemente en comparacion con los avilcrasol reportados en el
Capitulo 3. Los valores de resistencia adhesiva mostrados en la Figura 4.8 no
presentan una variacion significativa, por lo que se puede inferir que pertenece a una
misma poblacion, es decir, los tratamientos superficiales con OS aplicados a las hojas

de PET no mejord la resistencia adhesiva de los avilcrasol.
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A pesar de que no hubo cambios significativos en la resistencia adhesiva de los
avilcrasol, y que en todos los casos la pelicula de CuS permanecié adherida al PET, se
presentd un fenédmeno muy interesante. Los avilcrasol que integran hojas de PET con
tratamiento superficial con OS, muestran una resistencia adhesiva ‘residual”, es decir,
la carga aplicada llega a un valor maximo (350-450 kgf) después del cual cae
abruptamente (100 kgf aproximadamente) y continua aplicandose establemente hasta
que se debe detener el ensayo manualmente. Esto significa que el avilcrasol esta en
condiciones de soportar la carga, por minima que ésta sea, sin separarse
completamente. Se infiere que este fendmeno se debe a que la interfase mas débil, y
donde ocurre la falla es la de PVB/PET (ver Figura 4.1), y como ambos pclimeros son
elasticos, se presentan grandes deformaciones antes de ocurrir la separaciéon completa

de los dos elementos.
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Figura 4.8 Resistencia adhesiva maxima de los avilcrasof que integran hojas de PET con PDS de CuS.

Se utilizaron hojas de PET con y sin tratamiento superficial con organosilanos.

En el caso de los avilcrasof que integran PET sin tratamientc superficial, se observa una
caida abrupta de la carga aplicada, alcanzando valares de hasta 75 kgf. En éste punto
el ensayo se detiene automaticamente, al no registrar una resistencia a la carga
aplicada. Este comportamiento se observa sistematicamente en éste tipo de avilcrasol,
las Figuras 4.9 (a) y 4.9 (b) la diferencia entre las curvas de carga de los avilcrasol con

PET sin y con tratamiento superficial respectivamente.
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Figura 4.9 Curvas representativas de las pruebas de resistencia adhesiva realizadas a los avilcrasol que
integran hojas de PET depositadas con PDS de CusS por 2 h. (a) PET sin tratamiento superficial y {b) PET
~ con tratamiento superficial con organosilanos.

En la Figura 4.10 se puede observar las interfase de falla de los avilcrasol después de
terminada la prueba de resistencia adhesiva por corte-compresivo. En todos los casos
se observa que las PDS depositadas sobre el PET permanecen adheridas al mismo,
aun cuando éste no tiene tratamiento superficial. Cabe mencionar que los avilcrasol
evaluados mecanicamente en el apartado 4.5 de éste Capitulo, se fabricaron con un
PVB diferente al utilizado para los mostrados en la Figura 4.10, de aqui las diferencias

en los valores de resistencia adhesiva maxima.

Figura 4.10 En ésta fotografia se muestran las interfases de falla de los avilcrasol que integran hojas de
PET sin tratamiento superficial. Se observa que todas se separaron completamente durante la prueba de

adhesién por corte-compresivo.
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4.7 Conclusiones

En éste Capitulo se reportan las caracteristicas oOpticas y mecanicas de vidrios
laminados que integran hojas de PET con PDS de CuS depositadas por 2y 4 h. A las
hojas de PET se les aplicé un tratamiento superficial con una solucién de organosilanos
para mejorar la adhesion de las PDS a la superficie éstas. La resistencia adhesiva
maxima de los avilcrasol con PET con y sin tratamiento superficial fue practicamente la
misma, alcanzando valores de hasta 5 MPa. Comparados con los valores de adhesién
de un vidrio laminado sencillo, simple o doble, reportados en el Capitulo 3, los avifcrasol
evaluados en éste Capitulo muestran una reduccion en la resistencia adhesiva de
aproximadamente un 50%. Esto se debe en gran medida a la pobre adhesion entre las
hojas de PVB y las de PET, ya que fue en éstas interfases en donde se presento la

falia.

Se encontrd que los avilcrasol con PET tratado superficialmente presentan una
resistencia adhesiva ‘residual’, la cual permite que las interfases del mismo queden
adheridas, aln cuando éste haya fallado bajo esfuerzo cortante, dadas las
caracteristicas mecanicas de ambos polimeros. Las caracteristicas opticas de los
avilcrasol aqui reportados son muy similares a las reportadas en el Capitulo 2. El tiempo
y la temperatura del depdsito quimico son factores fundamentales para cobtener un

mayor espesor de la PDS de CusS, y generalmente con mejores caracteristicas opticas.

AUn cuando la resistencia adhesiva de estos avilcrasol fue de 5 MPa aproximadamente,
su comportamiento al impacto de proyectiles arrastrados por en el viento durante una
tormenta tropical o huracan, y que se reporto en el Capitulo 2, los hace confiables para
su aplicacién en envidriados arquitecténicos, ademas de que proporcionan ahorro de

energia al reducir la entrada de la radiacién solar el interior del edjificio.

115



Gapidulo 4

Bibliografia

1.

Aguilar J O, Garcia U D, Pliego O E, Gomez-Daza O, Nair M T S y Nair P K,
Peliculas delgadas de CuS y CuS-CuSe sobre PET para fabricacion de vidrios
laminados controladores de la radiacién solar, Memorias XXV Semana Nacional
de Energia Solar, ANES, 1-5 oct. 2001, San Luis Potosi, S. L. P.

Pantelides C P, Horst A D and Minor J E, Postbreakage bhehaviour of heat
strengthened laminated glass under wind effects, J. of Structural Engineering,
119, No. 2 81993) 454.

Lopez-Mata C, Modificaciones de las superficies de los sustratos para el
mejoramiento de la adhesion de peliculas delgadas semiconductoras para su
uso en los dispositivos de conversion de energia solar y de ahorro de energia,
Tesis de Maestria, Instituto Tecnolégico de Cd. Madero, marzo de 2003.

ISO 9050:2003, Standard Test Method: Glass in building — Defermination of light
transmittance, solar direct fransmittance, total solar energy transmittance, ultraviolet

transmittance and related glazing factors.

116



Capdlato 5

CAPITULO 5

CRITERIOS DE SELECCION DE LOS AVILCRASOL

En este capitulo se presentan los criterios de seleccion de los avilcrasol con base en
sus propiedades opticas, mecanicas y de transferencia de calor, para su aplicacion en
edificaciones ubicadas en regiones geograficas de clima calido y expuestas a
fendmenos climatolégicos como huracanes o tormentas tropicales. Se analiza ademas,
el beneficio del uso de los avilcrasol en vehiculos de transporte colectivo. Las
caracteristicas opticas y mecanicas de los diferentes avilcrasol, evaluadas en los
Capitulos 3 y 4 se complementan en este Capitulo con los parametros témicos, para
proponer los criterios de seleccién de los avilcrasol. Para el analisis térmico de los
avilcrasol se utilizaron parametros estandarizados [1] que fueron introducidos en los
programas de cdmputo reportados por Xaman [2] para el calculo del coeficiente de
sombreado (SC) y el coeficiente de ganancia de calor solar (SHGC). Se presenta
también la clasificacion de los avilcrasol desarrollados en este trabajo con sus
caracteristicas opticas, mecanicas y térmicas, asi como recomendaciones para su

aplicacion en edificaciones y automoviles, de acuérdo a su ubicacion geografica.
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5.1 Generalidades

La geometria solar es uno de los elementos mas importantes dentro del proceso de
disefio arquitecténico, ya que a través del conocimiento del comportamiento de la
trayectoria de los rayos solares, tanto en su componente térmica como luminica, se
logra dar la orientacion 6ptima al edificio, ia mejor ubicacion de los espacios interiores
de acuerdo a su uso, y se pueden disefiar de manera adecuada las aberturas y
dispositivos de control solar, logrando efectos directos de calentamiento, enfriamiento

e iluminacién, traducibles en téminos de confort humano y ahorro de energia [3].

Para poder seleccionar un vidrio de control solar adecuado a la regidén geografica de
ubicacion de la edificacion, es necesaric conocer las condiciones climatologicas del
lugar, como son velocidad de viento, temperatura, humedad relativa, asi como también
la radiacién solar maxima durante el afo. Otro factor importante es la ubicacion del
edificio, es decir, la orientacion que tendran los envidriados. Si éstos estaran expuestos
a la radiacion solar directa la mayor parte del tiempo, se sugieren valores de
transmitancia en la regién del visible (Ty;s) de 20% a 30% y una reflectancia en la misma
region (R.is) menor al 10% para evitar deslumbramientos al entorno. Si el envidriado
estard expuesto solo a la radiacion difusa, se siguieren valores de T, de
aproximadamente 50%. Estos valores se sugieren para edificaciones ubicadas en

climas calidos.

Con las caracteristicas opticas de los avilcrasol, citadas en los Capitulos 3 y 4, se
determinaron los pardmetros térmicos que permiten evaluar la ganancia de calor solar a
través de los mismos. Estos parametros (SC y SHGC) se basan (nicamente en la
ganancia total de calor solar a través del envidriado, que incluye la radiacion solar
transmitida en ambas direcciones y el flujo de calor hacia el interior como resultado del
calentamiento del envidriado por la absorcion oOptica [4]. Este valor tiene un efecto
directo en el consumo de energia para el acondicionamiento del aire en edificios y/o

automoviles y en la capacidad de los sistemas de enfriamiento. En los resultados
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presentados en éste Capitulo se muestra los lugares posibles de aplicacién de los

avilcrasol de acuerdo a sus caracteristicas 6pticas, térmicas y mecanicas.

5.2 Correlacién de las Propiedades Opticas y Térmicas

Como se mencioné en el Capitulo 1, existe una estrecha relacién entre las propiedades
dpticas y térmicas de los avilcrasol, porque con el valor de la absortancia total () es
posible determinar los valores del coeficiente de sombreado (CS) y el coeficiente de
ganancia de calor solar (SHGC), asi como también la ganancia de luz solar (en inglés
LSG). Para determinar el SC de los avilcrasol se utilizaron los parametros estandar para
evaluar envidriados verticales citados en la norma ISO 9050:2003, y éstos se

mencionan en el apéndice A.

Para el balance térmico se utilizaron modelos matematicos unidimensionales en estado
transitorio, que permiten evaluar el comportamiento térmico de vidrios laminados
simples, con peliculas delgadas semiconductoras depositadas sobre vidrio (Capitulo 3)
y depositadas sobre PET {Capitulo 4}, para el control de la radiacién solar. Los modelos
anteriores fueron desarrollados por Estrada [5,6] y Alvarez [7-8, 10-12], asi mismo,
Flores [9] y Xaman [2] utilizando éstos como base, desarrollaron modelos similares para
evaluar térmicamente cavidades cuadradas con vidrios con peliculas de control solar.
Durante el desarrollo de éste trabajo de tesis se utilizaron diferentes configuraciones de
vidrios laminados o avilcrasol, pero se tomaron soélo los mas representativos para su

evaluacion optica, térmica y mecanica en conjunto.

La Tabla 5.1 muestra las propiedades opticas y térmicas de los avilcrasol desarrollados
en esta investigacion. Los valores de Transmitancia optica (1), Reflectancia especular
(p) y Absortancia () se tomaron de los avilcrasol evaluados en los Capitulos 3 y 4. La
redistribucion de la radiacion solar absorbida por el avilcrasol se calculd como funcion

del coeficiente convectivo de transferencia de calor (h).
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Tabla 5.1 Parametros 6pticos y térmicos de los componentes de un avilcrasol [10].

Vidrio (3 mm) Hoja de PVB PDS Avllcrasol sin PDS Avlicrasol con PDS

(CuS, CuS-Cu,,Se)

Propiedades 6pticas

o =0.094 a = 0.062 a =0.40 - 0.62 a=018 a =0.61-0.826

p=0.85 p =0.004 p=0.19-0.30 p=0.09 p=0.09-0.15

©=0.82 1 =0.845 t=0.14-0.39 1=073 1=0.10-0.24

gg = 0.837

Propiedades térmicas

Ke=14W/mK K,=0.70W/mK Ka=26.3x 10°W/mK

Cp, =840 kJ / kg K' Cpp =2.100kJ / kg K’ Cp,=1.012kJ / kg K’

Densidad 2700 kg/m® Densidad 1118 kg/m® Densidad 1.204 kg/m®

8, =6.17 x 10" m¥s §,=2.98x 107 m¥s v=1589x 10° m%s

5.2.1 Balance Térmico en los Avilcrasol Utilizados

Las Figuras 5.1, 5.2 y 5.3 muestran los modelos fisicos de los vidrios a evaluar. Para
calcular la distribucion de temperaturas al interior y exterior de un vidrio laminado con
pelicula de control solar, se considera el balance diferencial de energia en un vidrio
claro monolitico (Figura 5.1) o un vidric laminado de varias capas (Figura 5.2 y 5.3),
segun sea la configuracion para analisis, donde la temperatura exterior 7, esta en
funcion de las condiciones ambientales y la temperatura T; es la temperatura en el

interior.

Qeonv ext

Qeonv int

Qradint
B> Qrad axt

5.

Figura 5.1 Radiacién térmica y transmitancia de energia solar en un vidrio monolitico de 3 mm de

Lx

espesor.
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Figura 5.2 Radiacion térmica y transmitancia de energia solar en un avilcrasol que integra dos peliculas
delgadas semiconductoras de CuS, ZnS-CuS, CuS-Cu,,Se o0 ZnS-CuS-Cu,,Se depositadas

quimicamente.
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Figura 5.3 Radiacion térmica y transmitancia de energia solar en un avilcrasol que integra una pelicula
delgada semiconductora de CuS, ZnS-CuS, CuS-Cu;,Se 0 ZnS-CuS-Cu,.,Se depositada quimicamente
sobre una hoja de PET.

Discretizando y resolviendo las ecuaciones que gobieman el fendmeno fisico, que en
este caso es la ecuacion de conduccion de calor, se puede calcular la transferencia de
calor a través de éstos avilcrasol con las configuraciones mostradas anteriormente. La

metodologia para la solucién del problema fisico de conduccién de calor para diferentes
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configuraciones de vidrios con peliculas de control solar, se presentan en [2, 5-12]. En
estos modelos se considera la radiacion solar incidente en forma normal al vidrio con un
valor constante de AM1.5 (850 W/m?), de acuerdo a la norma ISO 9050:2003 [1]1, con la
cual se pesaron las propiedades 6pticas de los avilcrasol. Cabe hacer mencién que los
cambios significativos en la cantidad de calor transmitido a través de un envidriado,

ocurren a partir de angulos de incidencia mayores a 60° respecto al zenit [13].

Como se menciond en el apartado 1.3.7, se utilizaron los valores citados en [1] para los
coeficientes convectivos de transferencia de calor para el interior (8 W/m?K) y exterior
(23 W/mzK). asi como un valor para la emitancia de 0.837, tanto para el interior como el
exterior. Una vez definidos los parametros o6pticos y térmicos de los modelos
matematicos, se introdujeron como datos a los programas de computo [2] de cada
configuraciéon y se evaluaron los balances témmicos. La Tabla 5.2 muestra las
caracteristicas opticas y térmicas de los diferentes tipos de avilcrasof utilizados en este

proyecto de tesis.

El Departamento de Energia de los Estados Unidos de Norteamérica [4] cita que las
variables mas importantes en el funcionamiento de los envidriados espectralmente
selectivos son el SHGC y la transmitancia de luz visible (Tys). El SHGC es una medida
de la ganancia total de calor solar, que incluye la radiacion solar directa transmitida al
interior y el flujo de calor al interior, producto de la absorcion de la radiacidn del
envidriado. La transmitancia de luz por su parte, es una medida del porcentaje (0 —
100%) de la luz visible que se transmite a través del envidriado, por tanto, valores bajos
(menos del 10%) de transmitancia de luz, requieren el uso de iluminacién artificial
durante el dia para el desempefio de labores [14].

Esta definicién se acuid debido a que existen envidriados espectraimente selectivos
que tienen un SHGC muy bajo (menos de 0.5), pero reducen la Tys considerablemente,
en ocasiones con valores menores a 10%, y esto ocasiona que se tenga que utilizar
iluminacion artificial en el interior de la edificacion y ello pone en duda su objetivo de
ahorro de energia. De esta manera se puede definir un vidrio espectralmente selectivo
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como aquel que tiene una transmitancia en el visible alta y un SHGC bajo (menor a 0.5).
Otro factor adicionai para la evaluacion de filtros solares es el LSG, que es el cociente
de la transmitancia de luz entre el SHGC, el cual se toma como una medida de la

reduccion de la carga térmica al interior, sin sacrificar la entrada de luz visible.

Tabla 5.2 Propiedades 6pticas de los diferentes avilcrasol desarrollados durante esta investigacion.

Tipo de avilcrasol Referencia| tgoL PsoL osoL SC SHGC | LSG

1 Vidrio 3 mm espesor Tabla 4.3 0.82 0.085 0.095 1 0.87 0.87

2 | Vidrio {v) /PVB / Vidrio {v) Tabla 3.1 0.732 0.087 0.177 0.77 0.89 0.97

3 | viZn$80nm/PVB/ZnS80nm/V Tabla 3.1 0.737 0.088 0.176 0.80 0.92 0.94

4 | V/ICu8100nm/PVB/CuS100nm/iv Tabla 3.1 0.22 0.117 0.662 0.55 0.63 0.62
5 | V/ZnS-CuS100nm/PVB/CuS100nm-

Tabla3.1 | 0194 | 0.128 | 0678 | (53 0.61 0.59

ZnS/v ; ) ’

6 | V/CuS150nm/PVB/CuS150nm/iv Tabla 3.1 0.099 0.13 0.772 0.48 0.55 0.40
V/ZnS-CuS$150nm/PVB/CuS150nm-

20 Tabla3.1 | 0102 | 0.134 | 0.764 | g48 0.55 0.42

nS/v

8 V/CuS100nm-Cu,xSe/FPVB/

Tabla32 | 018 | 0.123 | 0697
Cuz.,Se-CuS100nm/v 0.53 | 0.61 0.46

9 | V/ZnS-CuS(150nm} CuzxSe /PVB/

Tabla 3.2 0.147 0.15 0.703
Cuz,Se - CuS-ZnS(150nmv 0.50 0.56 0.49

10 | V/ICuS(150nm)- Cu,.Se /PVB/Cu$-

Tabla32 | 0084 | 009 | 0826
Cuz+Se (150nm)v 047 | 054 | 032

11 | V/ZnS-CuS(200nmYy Cuz»Se /PVB/

Tabla3.2 | 0.089 | 0.147 | 0.764
CuzxSe -CuS-ZnS(200nmy 046 | 053 | 032

12 | Vidrio/PVB/PET/PVB/vidrio Tabla 4.1 0.713 0.088 0.199 0.77 0.89 0.97
13 | V/IPVB/PET-CUS 2h/PVBIV Tabla43 | 0238 | 0.152 | 0610 | 085 | 063 | 0.76
14 | V/IPVB/PET-CuS 4h/PVB/v Tabla 4.3 0.189 0.160 0.652 0.52 0.60 0.63

5.3 Criterios de Seleccioén de los Avilcrasol de acuerdo a la Zona Geografica de

Aplicacion

Como se mencioné en el apartado 5.1, para determinar que tipo de avilcrasol a utilizar
de acuerdo a la ubicaciéon geografica de aplicacion, es necesario conocer la radiacion
solar en esa region, ademas de otros factores climatolégicos como la velocidad maxima

del viento durante el afio, humedad relativa, etc. La seleccion de las ciudades en donde
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se propone utilizar los avilcrasol es con base en la radiacion solar incidente en cinco
regiones geogréaficas del pais, las cuales se eligieron porque son representativas de
todo el termritorio nacional, ademas de que todas ellas se ubican en zonas costeras,
donde los fendmenos climatoldgicos, como tormentas y huracanes estan presentes afo
con afo. Las ciudades que se eligieron son: Acapulco Gueirero; Cancun, Quintana Roo;
Huatulco, Oaxaca; Tampico, Tamaulipas y Tijuana, Baja California, las cuales se

muestran en la Figura 5.4.

T
160 G

F;STAD%OS UNIDOS

Figura 5.4 Ubicacion geografica de las ciudades seleccionadas para instalar los avifcrasol.

5.3.1 Geometria Solar

Para determinar la radiacién solar en las ciudades arriba mencionadas, se utilizd un
Software comercial (SunPlot3D) que sirve como herramienta para el disefo de sistemas
fotovoltaicos, ya que con éste se puede determinar la radiacidon solar que incide en una
superficie horizontal y en el médulo fotovoltaico. La inclinacion del modulo se puede
variar de 0° a 90° respecto a la horizontal y de 0° a 180° respecto al acimut. Al introducir

las coordenadas geograficas de la ciudad de interés, asi como la orientacion e
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inclinacion del médulo, el software proporciona una estimacion de la radiacion solar
incidente, el angulo acimutal, el angulo horario, la declinacién solar, la masa de aire,
etc. Con el propdsito de tener valores de radiacion solar representativos de cada zona
geografica en especifico, se tomaron los dias que representan el promedio de la
radiacion solar incidente, ver apéndice D. La orientacidn de la superficie vertical para las

cinco ciudades fue hacia ei sur.

En la Tabla D.1 del Apéndice D se presentan las coordenadas geograficas de las
ciudades elegidas para aplicar los avilcrasol, la fecha, la radiacién solar incidente sobre

una superficie vertical, el angulo acimutal y la declinacién solar.

Todos los valores de radiacion solar mostrados en la Tabla D.1 se obtienen con un
angulo acimutal de 0° o de 180°, de acuerdo al mes del afio y la ubicacién de la ciudad.
La Figura 5.5 (a) — (d) muestra la trayectoria solar para los dias 11 de junio y 10 de
diciembre en la ciudad de Tampico (22.23°, 97.85°) y Tijuana (34.56°, 117.11°). Para la
ciudad de Tampico, se observa que el dia 10 de diciembre es cuando se presenta la
mayor incidencia de radiacién solar (735 W/m?), AM1.41) sobre la superficie vertical y el
dia 11 de junio la incidencia solar es en la parte posterior (desde el norte) de la
superficie vertical, es decir, los valores de radiacidén solar corresponden solo a la parte
difusa (122 W/m?, AM1) de ésta. Tijuana por su parte, tendra incidencia de la radiacion
solar durante todo el afo en las superficies verticales orientadas hacia el sur, como se

observa en la Figura 5.5 (c).

Para las ventanas orientadas hacia el norte, en edificaciones ubicadas al sur del tropico
de Cancer (23° aproximadamente), se sugiere utilizar avilcrasol con valores de
transmitancia 6ptica en la region del visible de 50 a 60%, porque éstas solo tendran
incidencia de radiacion difusa y no directa. Para las ventanas orientadas hacia el sur, se
sugiere utilizar avilcrasol con valores de transmitancia optica en la region del visible de
20 a 40%, esto con el proposito de reducir 1a carga térmica y permitir la entrada de la
luz del dia a la edificacion, y con esto ahorrar energia por concepto de

acondicionamiento del aire e iluminacion artificial.
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{c) (d)

Figura 5.5 Trayectoria solar para los dias 11 de junio, (a) y (¢) y 10 de diciembre (b} y {d)en las ciudades

de Tampico y Tijuana respectivamente.

Los valores de incidencia de radiacion solar presentados en la Tabla D.1, dan la pauta
para la seleccidon de los avilcrasol en cualquiera de las cinco ciudades mencionadas

anteriormente. Es decir, con base en la radiacion solar incidente, se selecciona el vidrio
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adecuado, de acuerdo a su configuracion y capacidad de control solar, tanto para

ventanas ubicadas al sur como al norte.

5.3.2 Resistencia de los Avilcrasol a los Fenomenos Climatolégicos

El objetivo principal de este trabajo de investigacién es desarrollar vidrios laminados con
peliculas espectralmente selectivas para el control de la radiacion solar, que ademas
ofrezcan caracteristicas mecanicas suficientes para resistir los embates de los fuertes
vientos ocasionados por tormentas tropicales o huracanes. Una tormenta tropical se
define como un ciclén tropical con vientos que alcanzan velocidades de 60 a 117 km/h,
y un huracan se define como un ciclon tropical con vientos mayores a 118 km/h [15).
Estos fenémenos climatolégicos generalmente son tipicos de regiones geograficas
ubicadas en las zonas costeras, sin embargo no se descarta que puedan llegar tan lejos
tierra adentro, como el caso del Huracan Alicia que azotd la ciudad de Houston, Texas
en 1983 [16] o del Gilberto que azot6 la ciudad de Monterrey en 1988 causando graves

dafios materiales.

La magnitud de los Huracanes se estima mediante la escala Saffir-Simpson [17],
desarrollada por los cientificos estadounidenses Herbert Saffir y Robert Simpson, ya
que es la forma mas aceptada para “categorizarlos” y sirve para estimar los dafios que
pueden ocasionar. De acuerdo a la escala de Saffir-Simpson, la clasificacion de los
Huracanes se muestra en la Tabla 5.3. En esta se observa que un Huracan con una
escala Saffir-Simpson 5, alcanza mas de 248 km/h, suficiente para derrumbar un
edificio completo. No se considera la aplicacidn de los avilcrasol para estas situaciones
extremas, dado que se colapsarian junto con el edificio. Se estima que los avilcrasol
desarrollados en este trabajo de tesis pueden resistir los embates de un huracan
categoria 3, siempre y cuando se utilicen anclajes especiales en los marcos de las

ventanas.
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Tabla 5.3 Clasificacién de los Huracanes de acuerdo a la escala de Saffir-Simpson [17].

. | Vel. Viento maxima - .
Categoria Danos Ocasionados
{km/h)
1 118 - 152 Considerables dafos a vegetacidn, arboles, follaje, viviendas sin
cimientos y sefialamientos mal construidos.
Caida de arboles, considerables dafos en los techos de los
2 153 -176
edificios, ventanas y puertas.
Dafios estructurales en edificios pequefios, derrumbe total de
3 177 - 208 ] _
algunas viviendas pequefas.
4 209 - 248 Derrumbe de los techos de muchas casas y fabricas.
Darios en cristales de puertas y ventanas. Derrumbe total de
5 Mas de 248 .
algunos edificios. Destruccién considerable.

La estimacion anterior se hace con base en los resultados obtenidos en las pruebas de
impacto realizadas a los avilcrasol, las cuales se citan en el Capitulo 3. Los avilcrasol
utilizados en ese experimento se fabricaron con vidrio claro de 3 mm de espesor, y
resistieron el impacto sin penetracién de un proyectil de 2 g a una velocidad de 45 m/s
(162 km/h). Cabe mencionar que los vidrios que se instalan en los edificios con grandes
envidriados, utilizan vidrios de 6 mm de espesor como minimo, es decir, si se fabrica un
vidrio laminado con dos hojas de vidrio claro de 4 y 3 mm respectivamente, la
resistencia mecanica aumenta.

5.3.3 Avilcrasol en Aplicaciones Automotrices

De acuerdo a las normas vigentes en la industria automotriz [18], el parabrisas de un
automovil debe tener una transmitancia dptica en la regién del visible no menor a 75%.
Por esta razén, se propone el uso de los avilcrasol solo a los vidrios laterales, tanto a
vehiculos compactos, como a vehiculos de transporte colectivo de pasajeros
(autobuses). El coeficiente convectivo de transferencia de calor tiene una influencia
directa en la carga térmica al interior de la habitacién o el vehiculo, ya que éste es
proporcional a la velocidad del viento en el exterior. Se cita en [6] que una buena
aproximacion del coeficiente convectivo de transferencia de calor se puede determinar

de la siguiente expresion:
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h=28+3.0v (5.1)

Donde v es la velocidad del viento en m/s y h esta dada en Wim*K.

Al aumentar el coeficiente convectivo en la parte exterior del envidriado, se tendra una
reduccion del SC, SHGC vy la ganancia de calor al interior. La Tabla 5.4 muestra el
cambio en los parametros antes mencionados respecto al coeficiente convectivo de
transferencia de calor, para tres de los catorce aviicraso/ presentados en la Tabla 5.2.
Se observa de esta Tabla, que en el avilcrasol con PDS integrada (avilcrasol 2), no se
modifican el SC y el SHGC significativamente, esto porque al no haber suficiente
absorcién de calor (« =0.177) el calor disipado por conveccion no es significativo. Por
su parte, los avilcrasol que integran PDS presentan un cambio sustancial en los valores
del SC y SHGC, dado que la absorcién alcanza valores de 0.622 a 0.826, para el

avilcrasol (4) y (10) respectivamente.

Tabla 5.4 Variacién del SC, SHGC y ganancia de calor al interior respecto al coeficiente convectivo de

transferencia de calor al exterior

(10
. ) . @ V/CuS{150nm)- Cu,Se /PVB/CuS-
Vidrio (v) /PVB / Vidrio (v) V/CuS100nm/PVB/CUuS100nm/fv
Cuz,Se (150nmMv
2 Ain Qin Qin

nwimK] | SC | SHGC . SC | SHGC . SC | SHGC .
(Wim?) (Wim?) {W/m?)

23 0.77 0.89 754.20 0.55 0.63 537.86 .47 0.54 458.10
33 0.77 0.89 752.29 0.53 0.61 519.26 .044 0.51 430.34
43 0.77 0.88 751.01 0.52 0.60 506.73 0.42 D.48 411.62
53 0.77 0.88 750.09 0.51 0.59 497.74 0.41 0.47 398.16
63 0.77 0.88 749.39 0.50 0.58 490.96 0.40 0.46 388.02
73 0.77 0.88 748.85 0.50 0.57 485.68 0.39 0.45 380.11
83 Q.77 0.88 748.42 0.49 0.57 481.44 0.38 0.44 373.78
93 0.77 0.88 748.07 0.49 0.56 477.97 0.38 0.43 368.58
103 0.77 0.88 74777 0.49 0.56 475.07 0.37 0.46 364.25

Este beneficio adicional se presenta en los vidrios de automdviles, dado que el

coeficiente convectivo de transferencia de calor, h,, varia constantemente durante el
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movimiento del vehiculo. Al aumentar la velocidad del vehiculo, el h, también aumenta.
Este comportamiento se aprecia en la Figura 5.6, donde la carga térmica al interior del
vehiculo disminuye respecto al aumento de h,. La Figura 5.7 muestra la variacién del
SHGC respecto al h,, se observa que el comportamiento es similar al mostrado en la
Figura 5.6. Este tipo de comportamiento térmico se ha reportado anteriormente para
vidrios con filtros solares en diferentes configuraciones [10-12].

m T T T T
) a=Q0.117
700 - ]
600 | i
E
% @ -
500 - T — o a=0.582
10 o T
400 - T 1
CTTTee— a=0.826
300 1 i 1 L ;
10 30 50 70 g0 110
A WIMK]

Figura 5.6 Variacién de la carga térmica al interior respecto al coeficiente convectivo
de transferencia de calor, h, [AM1.5, 850 W/m?]
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Figura 5.7 Variacién del SHGC respecto al coeficiente convectivo
de transferencia de calor, h, [AM1.5, 850 W/m?]
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5.4 Resultados y Discusion

Una vez conocidas las caracteristicas 6pticas, térmicas y mecanicas de los avilcrasol
desarrollados en este proyecto de tesis, se tienen las bases necesarias para hacer
propuestas de aplicacién de los mismos, en edificaciones ubicadas en diferentes
regiones geograficas de la Republica Mexicana. Como se menciono anteriormente, las
ciudades elegidas para la aplicacion de los avilcrasol fueron cinco: Acapulco, Cancun,
Huatulco, Tampico y Tijuana. Ademas se presentan propuestas de aplicacion de los

avilcrasol en vehiculos de transporte colectivo.

Con base en la experiencia adquirida durante el desarrollo de este trabajo de tesis, se
presenta en la tabla 5.5 una guia para la seleccién de los avilcrasol de acuerdo a la
aplicacion requerida. Esta puede servir como referencia al consultar la Tabla 5.6, donde
se presentan los catorce avilcrasol desarrollados y caracterizados en este trabajo de

tesis.

Tabla 5.5 Guia para la seleccion de un avilcrasol con base en las caracteristicas oOptica, térmica y

mecéanica presentadas en este trabajo de tesis.

Aplicacién Tuis(%) SHGC LSG o (MPa)
Arquitectura 10-30P.S.* 03-05 0.33-0.60 7-14
30— 60 P. N. »* 05-0.7 0.80 - 0.85 7-14
Automotriz 20-50 03-086 0.66 —0.83 1012

» Pared Sur, en ubicaciones menores a 24° de Latltud; »=Pared Norte, en ubicaciones menores a 24° de Latitud.

La Tabla 5.6 muestra las caracteristicas Opticas, térmicas y mecanicas de los avilcrasol
desarrollados en éste trabajo de investigacién, asi como la zona geografica sugerida
para su aplicacién. Las caracteristicas mecanicas que se muestran en la Tabla 5.6
estan expresadas con base al esfuerzo cortante maximo que resiste el avilcrasol antes
de presentarse la falla. En los Capitulos 3 y 4 se presentan los resultados de estas
pruebas experimentales, de donde se tiene que la mayoria de los avilcrasol presentan

valores de adhesién iguales o mayores a un vidrio laminado convencional.
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Como se muestra en la Tabla D.1, los valores de la radiacion solar que incide en una
superficie vertical ubicada en cualquiera de las cinco ciudades propuestas, no es mayor
a 850 W/m?, y como la evaluacién térmica se realizé6 suponiendo este valor (AM1.5), se
tiene que los avilcrasol mostrados en la Tabla 5.5 cumplen bien como controladores de

la radiacion solar o filtros solares.

Se menciond en el Capitulo 2, que el espesor de las PDS depositadas quimicamente
sobre las hojas de vidrio o PET, tiene una influencia directa en las caracteristicas
Opticas; es decir, al aumentar el espesor de la PDS, se mejoran las caracteristicas
opticas de control solar. También se menciond en el Capitulo 3 que al aumentar el
espesor de la PDS, la resistencia adhesiva disminuye. De aqui que se puedan
desarrollar avilcrasol con PDS que tengan parametros de control solar mayores (Tsow
mayor a 0.4) a los presentados en la Tabla 5.5, pero con mejores caracteristicas
mecanicas, los cuales se pueden aplicar en paredes orientadas al norte. Con esto se
ganaria una buena iluminacion al interior que no se tendria con los avilcrasol
presentados en la Tabla 5.5, con las caracteristicas mecanicas de un vidrio laminado de

seguridad.
5.5 Conclusiones

Se presentaron en este Capitulo los criterios de seleccion de los avilcrasol para su
aplicacion en regiones geogréaficas de clima calido y expuestas a fenémenos
climatolégicos como tormentas tropicales y huracanes, con base en sus caracteristicas
Opticas, térmicas y mecdanicas. Se tiene que la mayor parte de los avilcrasol
presentados en este Capitulo, cumplen bien su funcidbn como vidrios de seguridad,
dadas sus propiedades mecanicas, asi como también poseen caracteristicas térmicas y
de control solar adecuadas para el ahorro de energia en edificaciones o automoviles
ubicados en climas calidos. Los valores de LSG que presentan los avilcrasol son
razonables, si se toma en cuenta que un vidrio comercial reflectasol®, con un SHGC de
0.19 y una Tys de 0.08, tiene un LSG de 0.41. Cabe mencionar que es necesario
realizar mas estudios sobre el comportamiento térmico de los avilcrasol para poder

asegurar su buen funcionamiento en cualquier regién geografica. Este es porque solo
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se utilizé un gradiente de temperatura en el modelo tedrico, lo cual no ocurre durante el

funcionamiente cotidiano de los vidrios.
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y TRABAJOS FUTUROS

En este capitulo se presentan las conclusiones mas significativas del trabajo
desarrollado durante la realizacion de este proyecto de tesis sobre los arreglos de
vidrios laminados controladores de la radiacion solar (avilcrasol). Las principales
contribuciones det trabajo al campo del ahorro de energia presentadas en esta tesis

son.

(i) Desarrollo de las metodologias para el depasito quimico de peliculas delgadas en
areas grandes (0.5 - 1 m?) de ZnS, CuS, y Cu..Se, sobre sustratos de vidrio y de
plasticos para la produccion de los avilcrasol;

(i) Evaluacion de las caracteristicas 6pticas de los avilcrasol segun fas norma vigente,
ISO 9050-2003;

(iii) Establecimiento de la metodologia de laminacién de los avilcrasol, que subraya la
necesidad de distinguir entre las caras del vidrio flotado (aire o estafio} que estaran

en contacto con el PVB para el mejoramiento de la adhesion;
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(iv) Determinar que las PDS no afectan significativamente la resistencia adhesiva de
los avilcrasol, obteniéndose con ello un vidrio laminado que cumple como vidrio de
seguridad y de control solar simultaneamente.

(v) Desarrollo de la metodologia para la evaluacion de /a resistencia adhesiva de los
avilcrasol,

(vi) Evaluacion de los parametros de coeficiente de sombreado (SC), coeficiente de
ganancia de calor solar (SHGC), y la razén de transmitancia de luz visible y el
SHGC, LSG, de los diferentes avilcrasol, utilizando un modelo tedrico previamente
desarrollado [7-15]; vy

(vii) Establecimiento de los criterios de seleccion para evaluar la potencial aplicacion de
los avilcrasol en distintas regiones geograficas, tanto en arquitectura como en la

industria automotriz.

Los detalles sobre las contribuciones mencionadas anteriormente, se presentan en los

Capitulos anteriores. A continuacidn se presenta un breve resumen de ellas.

6.1 Conclusiones

Conceptos Generales

La revisién de trabajos publicados sobre las propiedades mecanicas de los vidrios
laminados, y la informacién que existe sobre la evaluacion de los parametros dpticos y
termicos de los vidrios con recubrimientos para el control de la radiacién solar,
presentada en el Capitulo 1, establecié la originalidad e importancia del presente
trabajo de tesis. Hasta el momento no se han encontrado reportes o publicaciones en
revistas sobre las caracteristicas dptica, mecanica y térmica de los envidriados tipo
avilcrasol, cumpliendo asi una necesidad real en este tema de investigacion vy

desarrollo.

Desarrollo de los avilcrasol

Como base para estudios posteriores sobre caracteristicas opticas, térmicas y

mecanicas de avilcrasol con diferentes tipos de PDS, se presenta en el Capitulo 2 la
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metodologia para la obtencion y caracterizacion de los avilcrasol. Esta abarca desde el
proceso de limpieza de los vidrios, seleccion del lado (estafio o vidrio) a depositar las
peliculas semiconductoras, el deposito de las peliculas delgadas semiconductoras
(PDS) por la técnica de deposito por bafio quimico (CBD) en areas grandes. Ademas, el
proceso de ensamble, pre-laminacién y laminacién, la seleccién de las probetas en los
avilcrasol para la caracterizacion mecanica, la caracterizacién optica de acuerdo a la

norma ISO 9050:2003 [1], y la caracterizacion térmica y mecanica finalmente.

Metodologia del proceso de laminacion:

Dentro del proceso de laminacion de los avilcrasol, se comprobd, mediante pruebas
experimentales de adhesion, que utilizar el lado estafo en contacto con el PVB para la
obtencidn de un vidrio laminado, proporciona menores valores de resistencia adhesiva y
esto se debe a que el lado estafio presenta una menor rugosidad. Aunque no se midio
la rugosidad en ambos lados del vidrio, la Figura 2.5 muestra, en la misma escala, el

cambio de rugosidad entre estas dos superficies.

Resistencia adhesiva

Una de las aportaciones mas importantes de este trabajo de tesis, es la cuantificacion
de la resistencia adhesiva de los avilcrasol. En esta investigaciéon se encontrd que las
peliculas delgadas de ZnS depositadas sobre vidrio, las cuales se utilizan como sustrato
para el crecimiento de las peliculas de CuS mejoran la resistencia adhesiva de los
avilcrasol. Se encontré que al depositar una pelicula de ZnS de 60 nm de espesor
aproximadamente, aumenta la resistencia adhesiva de un 15% a un 20%, en
comparacion con un vidrio laminado sencillo bajo las mismas condiciones de fabricacion
y ensayo, como se muestra en la Figura 3.5. Esto complementa investigaciones previas
[2-4] reportadas por el CIE-UNAM, sobre el mejoramiento de la adhesion de las

peliculas de ZnS.

Como se ha mencionado en los Capitulos anteriores, la resistencia adhesiva de un
vidrio laminado tiene un papel muy importante en |la capacidad de absorcidon de energia

durante un impacto. Por esta razon, se considera que la mayor aportacion de este
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trabajo de tesis fue determinar que las peliculas delgadas semiconductoras, PDS,
depositadas sobre el vidrio no afectan significativamente la adhesién del mismo, como
se presento en la Figura 3.6. Asi, se lograron a establecer que los vidrios laminados
espectralmente selectivos para el control de la radiacién solar con las PDS aplicadas
por el depdsito quimico, presentan caracteristicas mecanicas adecuadas para su
aplicacibn como vidrio de seguridad, ademas de poseer caracteristicas Opticas
cercanas a las ideales [16,17]. Los avilcrasol desarrollados con las PDS aplicadas sobre
hojas de vidrio, presentan una amplia gama de valores de adhesion deseable para
diversas aplicaciones, desde 7 hasta 14 MPa, segun sea el tipo y espesor de pelicula
depositada. Respecto a los avilcrasol que integran hojas de PET con PDS, se requiere
un analisis mas profundo, ya que sus valores de resistencia adhesiva, < 5 MPa (Figura
4.8), no fueron satisfactorios, seglin las normas industriales vigentes para aplicaciones
automotrices en parabrisas. Se necesita trabajar con diferentes tratamientos

superficiales o un polimero de laminacién distinto al PVB, que sea mas afin al PET.

Evaluacién Térmica

En la evaluacién térmica presentada en el Capitulo 5, en la cual utiliza un modelo
tedrico desarroltado anteriormente [7-15], los resultados obtenidos muestran que al
utilizar este tipo de vidrios, se pueden reducir la cargas térmicas al interior hasta casi un
50%, para el caso de un avilcrasol con una absorcién de 0.83, comparado con un vidrio
laminado sencillo (clare), con una absorcién de 0.18, el cual reduce la carga térmica
solo en un 12%, Tabla 5.4. Para aplicaciones automotrices se presenta la variaciéon de
la ganancia térmica y el SHGC respecto al coeficiente convectivo. Para un avilcrasol
con una absorcién de 0.83 y un h, de 23 W/m?K [1], el Q;» y SHGC son de 458.1 W/m?y
0.52 respectivamente, y al aumentar el h, a 103 W/m?K se tiene que los valores se
reducen a 364.25 W/m? y 0.46, Figura 5.6 y 7.

Criterios de seleccion de los avilcrasol

Los resultados obtenidos de las caracterizaciones 6ptica, térmica y mecanica, permiten
proponer criterios de seleccion de los awvilcrasol para su aplicaciéon en regiones

geograficas de clima calido y propensas a fenémenos climatoldgicos como tormentas
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tropicales y huracanes, con base en el tipo de control solar y resistencia adhesiva que
se requieran. Los criterios de seleccion presentados en Tabla 5. 5 fueron
conceptualizados con base en la experiencia desarrollada durante este trabajo, ya que
no existe una guia o norma intemacional para aplicaciones arquitectdnicas o para

envidriados laterales de vehiculos de transporte de pasajeros.

Perspectivas de aplicacién de los avilcrasol con PET

La aplicacién con mayor perspectiva de los avilcrasol con PET esta en la industria
arquitectonica, ya que en la automotriz el proceso de laminacion de vidrios tiene una
eficiencia muy baja. Esto es porque, en la actualidad la mayoria de los parabrisas tienen
curvaturas muy pronunciadas, y al colocar el PET dentro del laminado, éste sufre
deformaciones o pliegues originados por la curvatura misma. Sin embargo, no se
descarta su aplicacion para los vidrios laterales de los vehiculos, como vidrio laminado

de seguridad o incluso blindado, incorporando ademas peliculas de control solar.

Cumplimento del objetivo principal del trabajo de tesis

En la Tabla 5.6 se presentan las recomendaciones scbre aplicacicnes arquitectonicas y
automotrices de los avilcrasol, donde se pueden destinar un grupo selecto de estos, en
este caso los mas prometedores. Para llegar a estas recomendaciones se consideraron
en conjunto, las caracteristicas dpticas, térmicas y mecanicas de los avilcrasol. Asi se
concluye que el trabajo presentado en esta tesis, Desarrollo de Arreglos de Vidrios
Laminados con Recubrimientos Espectralmente Selectivos para Aplicaciones
Arquitectdnicas y Automotrices, cumplid con los objetivos propuestos en el apartado
1.4 del Capitulo 1.

6.2 Trabajos Futuros

Las perspectivas del presente trabajo estan evidentes en las conclusiones presentadas.
Es importante lograr un mejor conocimiento sobre el comportamiento éptico, térmico y
mecanico de los avilcrasol, antes de proponer la produccién masiva de estos productos,

y se espera que tengan una vida 0til de mas de veinte ahos. Aqui se presentan las
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recomendaciones que surgen del trabajo desarroilado, como trabajos futuros que daran

la pauta a nuevos temas de investigacidn que cumplan con esta expectativa.

» Con el objetivo de tener patrones de comparacién directos con la industria, se debe
correfacionar experimentalmente la escala de adhesién Pummel, que se emplea
en la industria automotriz como aseguramiento de calidad, la cual se describe en el
apendice A, con los valores de resistencia adhesiva determinados por el método de

corte compresivo utilizado en este trabajo.

» Para reducir la desviacion estandar, mencionado en el apartado 2.3.1, en los valores
de resistencia adhesiva, se recomienda cambiar la geometria de |la probeta, de
cuadrada a circular, reduciendo asi el riesgo de fractura en los extremos durante el
proceso de corte, ya que esto influye en los valores de resistencia adhesiva. Es
necesario implementar un taladro de banco con una broca de diamante de 28.2 mm
de didmetro (area = 1 plg® aprox., el estandar industrial) para el corte de las
probetas de los avilcrasol. Asi mismo, es necesario construir un Disprad, Figura

2.25, adecuado para la geometria circular.

» Se recomienda trabajar con diferentes tipos de PDS, reportadas como
recubrimientos para el control de la radiacidn solar en trabajos anteriores, y
caracterizar nuevamente sus propiedades mecanicas, opticas, segln la norma ISO
9050-2003; y térmicas, con el programa de computo utilizado en este trabajo. En
este se pueden incluir los avilcrasol con peliculas de Bi,S3-Cu,S, SnS-Cu,S, PbS-
CuS, S8b;S;-CuS, y Cu,Se reportadas en [16]. Con esto se tendria una mayor

variedad de avilcrasol para aplicaciones arquitectonicas y automotrices.

» Los altos costos que representan las pruebas destructivas de resistencia adhesiva,
hacen reflexionar sobre la busqueda de un meétodo nuevo para caracterizar
mecanicamente los vidrios laminados. Se recomienda hacer estudios para
determinar la factibilidad de estimar la resistencia adhesiva de los avilcrasol

mediante pruebas no destructivas, como ultrasonido o interferometria laser.
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» Se recomienda hacer estudios experimentales para determinar como afectan las

cargas ciclicas de presidon y vacio que simulan los eventos asociados a un huracan y
el impacto de pequefios proyectiles contenidos en el viento sobre los avilcrasol, en la
misma manera en que fueron reportados para vidrios laminados sencillos
mencionados en el apartado 1.2.3. Poder correlacionar este comportamiento con la

resistencia adhesiva del mismo.

Finalmente, se recomienda hacer estudios de envejecimiento acelerado a los
avilcrasol, para las aplicaciones sugeridas en la Tabla 5.6, con el propésito de
estimar la vida util del mismo. Aunque ya se ha realizado este tipo de estudio
anteriormente [17], solamente cubrid un tiempo de tres afos a la intemperie,
obteniéndose resultados alentadores. Esta informacién sera importante para evaluar

la factibilidad economica de los avilcrasol.
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APENDICE A

Aspectos Generales sobre Arreglos de Vidrios Laminados Controladores de la

Radiacion Solar, Avilcrasol.

A.1 Caracteristicas 6pticas de los vidrios laminados.

En climas calidos, se requiere reducir el calor en el interior de las edificaciones para
mejorar el confort; sin embargo, para esto se necesitan grandes cantidades de energia
eléctrica para conseguirlo. Una de las alternativas para el ahorro de energia es el uso
de vidrios que impidan el paso de la radiacion solar en la regidén del cercano infrarrojo,
para evitar el calentamiento dentro de la edificacion, y ademas que permitan una buena
iluminacion. A este tipo de vidrios se les conoce como vidrios controladores de la

radiacion solar o simplemente como vidrios (o envidriados) controladores solares.

Los requerimientos de transmitancia éptica T (%) vy reflectancia éptica R (%) de los
controladores de la radiacién solar, se sugieren por la distribuciéon de la irradiancia
espectral G, de la radiacién solar y la sensibilidad espectral S, del ojo humano para la
vision diurna, como se muestra en la Figura A.1. Aqui, los valores normalizados de G,
se grafican para un espectro solar de dos masas de aire (AM2), para representar un
caso tipico aplicable a regiones con clima célido. Ya que la vision diuma del ojo humano
responde solo a longitudes de onda que van de 380 a 780 nm, se requiere que la
transmitancia de la radiacion solar incidente, sea solo en este estrecho intervalo. La
cantidad de luz transmitida se debe ajustar adecuadamente para producir los niveles de
iluminacion requeridos en el interior de las edificaciones, ya que la radiacion excesiva
puede causar un incremento en la temperatura interior a través de la conversion foto-

térmica en las superficies absorbedoras del interior.

La transmitancia en longitudes de onda mas alla de la regién del visible debe ser muy
baja, logrando esto idealmente con una alta reflectancia (~90%). La alta reflectancia en
la regién del visible (> 50%) causaria molestos deslumbramientos a las edificaciones

vecinas, por lo que no es recomendable la aplicacion de vidrios con eéstas
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caracteristicas en edificaciones por cuestiones legales y estéticas. En la seccién que
precede se discuten los aspectos basicos de la interaccion de la radiacion
electromagnética con los recubrimientos semiconductores parcialmente conductivos

utilizados en éste proyecto de investigacion.

1.5 20 2.5

Wavelenght {¥m)

Figura A.1 Transmitancia T y reflectancia R caracteristicas de un recubrimiento controlador de la

radiacion solar ideal, mostradas a lo largo del espectro normalizado de la distribucion de irradiancia
espectral G, con un espectro solar AM2 y |a dependencia espectral normalizada de sensibilidad S; del

0jo humano en luz de dia.

A.1.2 Parametros Opticos a Evaluar de los Vidrios Laminados

Concepto de masas de aire para evaluaciones opticas de los avilcrasol

La habilidad para transmitir la radiacion solar de los mateniales utilizados en envidriados
depende de la distribucion de la radiacion solar en una longitud de onda especifica, en
la compaosicion quimica y espesor del material y en el angulo de incidencia de la
radiacion. La transmitancia de vidrios claros de cal-sosa con una incidencia normal (0°)
a la superficie va de 86% para un espesor de 2.3 mm, 84% para un vidrio de 3 mm vy
78% para un vidrio de 6 mm [1]. La variacion en la transmitancia de estos vidrios esta

en funcién de la cantidad de hierro que contengan.
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Casi todos los vidrios utilizados en arquitectura son opacos a la radiacion de onda larga
emitida por cualquier superficie a temperaturas cercanas a los 120°C. Esta
caracteristica produce el efecto invernadero, en el cual la radiacién solar que atraviesa
una ventana es parcialmente atrapada. La radiacién solar se absorbe por las supeirficies
al interior de la habitacion y la emiten como radiacién de onda larga, y no puede
escapar a través de las ventanas, ya que éstas son opacas en longitudes de onda
mayores a 4500 nm. En algun instante, la radiacién solar total G que incide sobre una

ventana, es igual a la suma de la radiacion transmitida (G7), reflejada al exterior (Gp) y

absorbida (Ga):
T+p+a=1 (A.1)

donde 7 es la transmitancia del material, p, la reflectancia y « la absortancia. Los
valores de estas tres propiedades dpticas dependen de: (1) el espesor y propiedades
fisicas del material para envidriado; (2) si tiene alguna pelicula o recubrimiento
depositado superficialmente y (3) el angulo de incidencia de la radiacion solar. En la
Figura A.2 se presenta la variacion de las propiedades épticas (7, gy @) con el angulo
de incidencia de tres vidrios claros [1]. Como el angulo de incidencia aumenta desde
cero (medido a partir del cenit), la transmitancia disminuye, la reflectancia aumenta, y la
absortancia primero aumenta debido a una trayectoria Optica prolongada y después

disminuye porque la mayor parte de la radiacion incidente se refleja al exterior.
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Figura A.2 Variacién de 1a 7, py « con el angulo de incidencia de vidrios A) templado, B)claro
y C} absorbente [1]
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Para radiacion difusa, las propiedades opticas son similares a las de radiacion directa
con un angulo de incidencia de 60°. La maxima ganancia solar a través de los
envidriados verticales ocurre usualmente cuando la altitud solar es de 30° a 35° y el
acimut de la superficie solar es cercano a cero. En la Figura A.2 se observa que cuando
el angulo de incidencia esta entre los 0° y 30° los valores de 7y p se mantienen casi
constantes en los tres casos. Cuando el angulo de incidencia toma valores mayores a

60°, la = se reduce abruptamente y p aumenta de la misma manera.

La radiacion proveniente del sol llega hasta el exterior de la atmodsfera de la Tierra con
una intensidad constante de G = 1367 W/m?, llamada la constante solar de la radiacién
extraterrestre. La radiacion solar que llega a la superficie de la tierra no suele superar
los 1000 W/m?, debido a la abscrcidon y reflexion de la atmosfera, y a la inclinaciéon de
los rayos solares. A la radiacion solar extraterrestre se le denomina AMO. Se considera
una masa de aire 1 (AM1) a la radiacion solar dentro de la atmodsfera terrestre cuando la
incidencia de los rayos solares es nommal (0° respecto al zenit) a la superficie terrestre.

Utilizando la ecuacion n=1/cos¢, donde ¢ es el angulo zenital (o de incidencia), se

puede determinar la masa de aire. Asi, para un angulo de incidencia de 60°, se tiene
que n = 2. La irradiancia solar para las masas de aire 1, 1.5 y 2 es de 875, 834 W/m® y
736 W/m?® respectivamente. Para la evaluacion 6ptica los avilcrasol desarrollados en
este trabajo de investigacion se utilizé la norma ISO 9050:2003, la cual combina una
irradiancia espectral AM1.5 con la sensibilidad del ojo humano a la luz del dia, el
procedimiento para el calculo de los parametros dpticos se muestra en la seccion

precedente.

Parametros Opticos de Acuerdo a la Norma 1SO 9050-2003

Para la evaluacion 6ptica de los avifcrasol se utilizé la norma ISO 9050:2003 [2], que
actualmente se utiliza como estandar para la evaluacion de vidrios con filtro solar [3] y
en ella se considera la sensibilidad del ojo humano a la luz del dia, y esto no se

consideraba en las evaluaciones Opticas realizadas hace unos pocos afnos [4-13].

150



Sthérdice

Este método utiliza una incidencia de radiacion casi normal y paralela, para las
mediciones; las muestras se deben irradiar por un haz cuyo eje no debe exceder los 10°
respecto a la normal de la superficie. El angulo entre el eje y el rayo del haz iluminante
no deben exceder los 5°. Los parametros caracteristicos que se evalldan con esta
norma son los siguientes: transmitancia espectral 7 1) y reflectancia espectral p(1) en un
intervalo de longitud de onda de 300 nm a 2500 nm; transmitancia de luz z,, reflectancia
de luz p, para el iluminante D65; transmitancia solar directa z y reflectancia solar directa
p; transmitancia de energia solar total (factor solar) g y la transmitancia UV z,. Las
ecuaciones utilizadas para evaluar los vidrios laminados que se utilizaron en esta

investigacion, se describen detalladamente en la norma ISO 9050:2003 [2].

A.1.3 Interaccién Electromagnética en Peliculas Delgadas Semiconductoras

Para correlacionar el comportamiento 6ptico de las peliculas delgadas semiconductoras
utilizadas en este trabajo de investigacion, se desarrollo un modelo teérico a partir de
las ecuaciones de Maxwell para ondas electromagnéticas y se compard
experimentalmente con los parametros oOpticos medidos a peliculas delgadas
semiconductoras depositadas sobre vidrio claro de cal-sosa, ver Capitulo 2. A
continuacion se presenta una breve descripcibn sobre la teoria de ondas
electromagnéticas en un medio parcialmente conductivo y en un medio semiconductor

en las que se basa dicho modelo.

Las ecuaciones de ondas electromagnéticas estan dadas por la variacion de la

intensidad del campo eléctrico (E) y magnético (B) en tiempo y el espacio [14]:

E =E, Senz—;—(vt —~z) (A.2)

B, =B, Sen%%(vt—z) (A.3)
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Figura A.3 Propagacion de una onda electromagnética.

Donde la energia de las ondas electromagnéticas se propaga en la direccion z; el
producto ExB proporciona la cantidad de energia que fluye por segundo a través de un

metro de area (Wm™). La relacién entre £ y B se da por las ecuaciones [14]:

0B, oJE OF 0B, B
_ OOy (OB OB, A4
o T (A-4)

donde u es la permeabilidad y es igual a x=%2, siendo y; la permeabilidad en el vacio
]

r

(4nx107 HM™) y 2 es la permeabilidad relativa; £ es la permitividad y es igual a &=, ,

donde & es la permitividad en el vacio (8.85x10™"? Fm™) y & es la permitividad relativa o

constante dieléctrica.

La velocidad de propagacion de las ondas electromagnéticas presentada en las

ecuaciones (A.2) y (A.3) esta dada por:

po— (A.5)

y para el vacio su valor es de 2.99 x 10® ms™
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Las peficulas delgadas semiconductoras de sulfuros y seleniuros de cobre, utilizadas en
los vidrios laminados, tienen una conductividad eléctrica (o) > 10° (Qm)’, y se
comportan como un dieléctrico o un conductor dependiendo de la magnitud relativa de

los parametros (wuo) y (o’ ue) en la ecuacion:
U M

2

6—Er —~ (ia),ucr — a)z,ug)Ex =0 (A.6)

2
z

Si el medio es conductor se involucra disipacion de energia cuando o >> we y es
dieléctrico cuando o << we. Para un medio de conductividad eléctrica 5x10° (@m)” y
una constante dieléctrica de 10, la longitud de onda {(A;) para la cual o= we, donde @ es

la frecuencia de la onda, es:

| _2mes _ 2m(3x10°)(8.85x10"7)(10)
T o 5x10°

=0.33x10 °m (330 nm)

Asimismo, Ac = 825 nm para o = 2x10°Q'm™ (2000 Q'cm™), valor tipico para los
recubrimientos de CuS y Cu,.,Se. En el caso de conductores donde o >> we, y cuando

A>>4. La propagacién es atenuada:

(A7)

Debido a la interaccidon del campo eléctrico con los portadores de carga, la intensidad
de luz (Ix ocEj) disminuye con el espesor {x) del medio, de acuerdo a las siguientes

ecuaciones:

I, = Ioevz[ I i (A.8)
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Donde el coeficiente de absorcion optica (o) debido a la conductividad eléctrica esta

dado por

1/2 4
a, = [%) :[ ””j (A.9)
2 cE A

Asi mismo, los portadores de carga libre causan la reflexion [14].

R(%)=100{1—4(7f8"] | } (A.10)

Para o= 2000 Q'em™, la R(%) a A = 2500 nm es ~ 40%. La absorcion optica debido a

la absorcion optica entre bandas de energia en los semiconductores, con brecha de
1.24

E,(eV)

generacion de portadores de carga. Para los semiconductores con brecha de energia

energia &g, ée inicia a longitudes de onda A < Ay donde A, (um)= , debido a la

1/2
directa la variacion del coeficiente de absorcion optica (o) esa, zcz{%‘—Eg] y para

2
brecha de energia indirecta a, zcte[f%—Eg) [15]. Esto ocasiona que la transmitancia

optica disminuya al reducirse los valores de longitud de onda para A < A, de acuerdo a

la ecuacion:
I =1, (A.11)

A.2 Definicion de vidrio laminado

Un vidrio laminado esta compuesto por dos hojas de vidrio y cominmente una hoja
intermedia de poli vinyl butyral (PVB), unidas mediante calor y presion. También se
utilizan hojas de etilén vinyl acetato (EVA) y poliuretano (PU) como polimeros de
laminacion en casos especificos. Una vez unido, el vidrio emparedado se comporta

como un soélo elemento, y a simple vista parece un vidrio normal. Se pueden utilizar
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vidrios templados, semi templado o termo endurecidos para fabricar vidrios faminados.
Simitar al vidrio de los parabrisas de los automoviles, un vidric laminado se puede
romper durante un impacto, pero los fragmentos del vidrio permaneceran adheridos a la
hoja intermedia de PVB, evitando potenciales danos causados por el desprendimiento
de fragmentos de vidrio.

El vidrio laminado, es el unico vidrio que proporciona durabilidad, alto rendimiento y
beneficios multifuncionales, preservando al mismo tiempo la apariencia estética del
vidrio. Ademas, proporciona soluciones a muchos problemas de disefic arquitectonico y
ofrece una mayor proteccion contra los efectos de desastres tales como huracanes,
terremotos y explosicnes de bombas. Entre los beneficios que proporcionan los vidrios

laminados se pueden enumerar los siguientes.

Seguridad

Un envidriado de seguridad es aquel que se construye para soportar las cargas
resultantes de amenazas naturales o intencionales, mientras permite e! paso de la luz a
través de éste, esta es una razon que los hace una excelente opcién en envidriados
arquitecténicos. En aplicaciones verticales o inclinadas, el vidrio laminado puede resistir
la penetracidén al impacto. Si el vidrio se fractura, los fragmentos permaneceran
adheridos a la hoja de PVB, reduciendo el riesgo de lesiones personales y dafios al
inmueble. Las caracteristicas que debe tener un envidriado que es denominado de

seguridad son las siguientes [16]:

» Debe poseer una calidad optica excelente y una facilidad de mantenimiento.

» Resistencia a amenazas especificas como huracanes, terremotos, impactos,
fracturas, entrada con violencia, ondas expansivas de bombas, explosiones
accidentales y ataques balisticos. Cabe mencionar que en funcidn de las
caracteristicas del envidriado, es decir, espesor y nimero de vidrios y polimeros de
laminacion, se tendran diferentes niveles de seguridad.

» Se requiere que el envidriado falle con seguridad en distintos tipos de amenazas. Los
materiales del envidriado se pueden romper o fracturar, pero no deben poner en

riesgo la vida de las perscnas o los bienes y no deben desprenderse fragmentos de
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vidrios que puedan danar a las personas o al inmueble. Cuando se rompe un vidrio
de seguridad, debe mantener la integridad del edificio y asi evitar dafios mayores al

interior del mismo.

Blindaje

Ofrece mas proteccion a personas y propiedades que otros productos de Vidn‘o. La
configuracidon estandar de dos hojas de vidrio y una hoja de PVB proporcionan
resistencia a la penetracion, cuando se intenta entrar por la fuerza. En configuraciones
multi capas, el vidrio laminado puede resistir el impacto de balas, objetos pesados, o
pequefas explosiones. En la mayoria de los casos, se requiere de muchos golpes en el
mismo sitio para penetrar el vidrio. Dependiendo del nivel de blindaje, son capaces de
resistir impactos de armas de diversos calibres sin ser perforados. Las aplicaciones de
este tipo de vidrios pueden ser: bancos, joyerias, museos, comercios, casas habitacion
y la industria naval y militar. La Tabla A.1 muestra los niveles de blindaje existentes en
el mercado [17]. Se observan el tipo de arma, el peso de los proyectiles y la velocidad

maxima que éstos alcanzan.

Tabla A.1 Niveles de blindaje en vidrios laminados [17].

Nivel de Blindaje Tipo de Arma Descripcion

Pistolas y revélveres calibre 38
especial, 45, 9mm. Parabellum, .357
y .44 Magnum, Ametralladoras 9mm
UZ1 y MP5 e inferiores. Certificacion
balistica UL-752 Nivel 3 (.44 magnum
SWC/GC/SP, 240grs., 411m/s)

Il. Antiasalto

Rifles militares .30 US M1, AMD-65 y
AK 47 / M43 "cuemo de chivo" e
inferiores. Certificacion balistica CEN
Bd+ (7.62x39 FMJ/PB/FE, semi-AP,
710m/s)

IV. Antisecuestro

Rifles militares calibre 7.62x51 (US
M-80) e inferiores. Certificacion
ballstica U1-752 Nivel 5 (7.62x51
FMJ/SC (US M-80), 838m/s)

V. Antiterrorismo

Rifles militares calibre 7.62x51 NATO
y 5.56x45 NATO e inferiores
Certificacion balistica CEN B6 y UL-
752 N 8 (7.62x51 FMJ{Acero)/PB/SC,
Ba0m/s, y 5.56x45 FMJ/PB/SCP,
semi-AP, 950m/s)

VI. Presidencial
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Control Acustico

Por naturaleza, el vidrio ofrece un desempefo pobre cuando se consideran sus
caracteristicas de transmision acustica. Afortunadamente, el vidrio utilizado en la
construccion de edificios ofrece otros beneficios significativos. Es por ello que se
buscan maneras de optimizar el desempefio acustico del vidrio para aplicaciones
especificas. Como todo material, la atenuacion acustica depende de las caracteristicas
de su masa, rigidez y atenuacion. Con una sola hoja de vidrio la Unica manera eficiente
de incrementar su desempefo es aumentando su grosor ya que su rigidez y atenuacion
no pueden ser alteradas. La atenuacién acustica para una sola hoja de vidrio, medida a

lo largo de 18 frecuencias diferentes, varia dependiendo del espesor del vidrio [18].

El vidrio mas grueso tiende a ofrecer una mayor reduccién de sonido a pesar de que es
capaz de transmitir mas sonido a frecuencias especificas. Las frecuencias criticas
pueden mostrar mejoras en la atenuacidon acustica mientras que las frecuencias no
criticas de hecho transmiten mas sonido. Esto se debe a las tres regiones distintas en
que el vidrio reacciona al sonido: controlado por la masa, controlado por la resonancia y
controlado por la rigidez. Dentro de las regiones de resonancia y rigidez es posible
lograr mayor nivel de transmision del sonido (NTS) variando el espesor del vidrio en
construcciones de hojas de vidrio multiples. En la regién de la masa se requiere

aumentar el peso.

Ademas del comportamiento del vidrio dentro de estas regiones, los varios espesores
de vidrio y las varias construcciones (laminado, aislante o una combinacién de ambos)
tienen su propia frecuencia critica especifica a la cual comienzan a vibrar. Es a esta

frecuencia critica gue ocurre la mayor cantidad de transmisidén acistica.

Las hojas de vidrio monolitico van a ofrecer los niveles de desempefhc acustico mas
bajos. El vidrio laminado puede ofrecer niveles de desempeiio acusticos mas altos que
los del vidrio monolitico gracias a las caracteristicas de atenuacion acustica de la hoja
de PVB utilizada para unir las hojas de vidrio. La atenuacion acustica del PVB, hacen
del vidrio laminado un producto efectivo para el control del scnido. El vidrio laminado se

usa comunmente en aeropuertos, museos, estudios de grabacién, y escuelas, con el
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propdsito de mantenerse aislados del ruido exterior. La Tabla A.2 muestra los niveles de
transmision acustica de los vidrios monoliticos y laminados. El valor STC es un nimero
indicador derivado de las pérdidas de transmision de sonido individuales dadas en
ciertas frecuencias especificas.

Tabla A.2 Valores de pérdida de transmision de sonido de vidrios [18].

Pérdida de Transmisién de sonido en decibeles

Tipo de Cristal Valor Frecuencias (Hz)
s7C 100 | 125 | 200 | 250 | 400 ;| 500 | 800 | 1000 | 1600 | 2000 | 4000 | 5000
Vidrio (V) 6mm esp. 31 23 | 25 | 24 | 28 | 29 | 31 | 34 | 34 | 34 | 30 | 37 | 41
V 12 mm esp. 36 26 30 30 33 34 36 35 32 36 40 50 51

V3 mm+ PVB0.76

35 24 26 28 29 30 32 35 35 36 35 43 45
mm +V 3mm

V 6mm + PVB 0.76

38 25 29 30 33 M 36 37 a7 37 41 51 53
mm +V 6 mm.

Buen Desempeiio en Energia Solar

Con el paso del tiempo, la luz solar puede causar un dafic considerable a los muebles
del edificio, alfombras, obras de arte, plantas y algunos otros objetos. Estos articulos
necesitan una proteccién especial de los dafinos efectos de los rayos solares
ultravioletas (UV). La hoja de PVB del vidrio laminado tiene la caracteristica de proteger
de la radiacion UV, disminuyendo la transmitancia en esta region del espectro solar. Los
valores aproximados de transmitancia dptica en las regiones del UV, VIS (visible) y NIR
(cercano infrarrojo) son de 0.5%, 80% y 78% respectivamente. Los valores anteriores
son para un vidrio laminado formado por dos hojas de vidrio claro de 3 mm de espesor

unidas con una hoja polimérica de PVB de 0.76 mm de espesor.

A.3 Proceso de Fabricacion de Vidrios Laminados

El proceso de fabricacidn de vidrios laminados requiere de una estricta limpieza de los
vidrios, ademas de un cuidadoso manejo de la hoja de PVB. El primer paso en la
fabricacion de los vidrios laminados es cortar dos hojas de vidrio de iguales

dimensiones. El corte de los vidrios debe ser limpio, ya que la presencia de micro
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facturas en los extremos puede causar el rompimiento de los vidrios durante el proceso
de laminacion. La limpieza de los vidrios se debe hacer con detergente diluido en agua,
posteriormente se enjuagan con agua destilada y se secan con aire caliente. Se debe
tener cuidado en mantener la temperatura de los vidrios entre 25° y 30°C, ya que a
mayores temperaturas la hoja de PVB se adherira fuertemente al vidrio y hara dificil su

ensamble [19].

El siguiente procedimiento es colocar la hoja de PVB entre los vidrios para formar el
emparedado, y al aplicarle calor y presion obtendremos el vidrio laminado. En la Figura
A.4 se observa un sistema automatizado para ensamble y fabricacion de vidrios

laminado utilizado por la empresa Trosifol [19].

Figura A.4 Sistema automatizado para produccion de vidrio laminado [19].

Para lograr mejores resultados de calidad del vidrio laminado, se debe tener mucho
cuidado en el manejo de los rollos de PVB, ya que al desenrollar el material, se generan
cargas estaticas, las que facilitan la contaminacién por atraccién de particulas
suspendidas en el aire. El PVB se debe mantener a una temperatura de 18° a 20°C y

con una humedad relativa de 25 a 30% para no tener problemas con su manejo.

El emparedado no se puede introducir directamente en la autoclave para su laminacion,
ya que esto provocaria inclusiones de aire. Se requiere de un proceso llamado “pre
laminacion”, que se debe llevar a cabo antes del proceso de laminacién. La calidad de

un vidrio laminado depende en gran medida de la calidad del proceso de laminacion.
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Existen dos tipos de procesos para la pre laminacion de vidrio, uno es mediante rodillos

y el otro es utilizando una bolsa de vacio.

Proceso de Pre-laminacion

La pre-laminacién con rodillos, consiste en pasar el vidrio emparedado por un par de
rodillos, los cuales le ejercen una presién aproximada de 2 kg/cm?, y luego se pasan a
través de una camara de calentamiento, que tiene una temperatura de 60° a 70°C. A la
salida de la camara de calentamiento se encuentra otro par de rodillos, los que reducen
al maximo las burbujas de aire contenidas en el vidrio emparedado, al aplicar presién
sobre éste. La calidad de la pre-laminacidon se puede determinar por inspeccion visual,
la apariencia del vidrio debe ser opaca, no debe presentar burbujas y solamente los

extremos del vidrio deben estar transparentes.

El sistema de pre-laminacién en bolsa de vacio se emplea en la fabricacion de vidrios
laminados con formas complejas, como pueden ser los parabrisas automotrices. El
proceso utiliza bolsas de plastico resistentes a la temperatura, dentro de las cuales se
introducen los vidrios emparedados y posteriormente se sella herméticamente. Las
bolsas cuentan con una valvula para la conexién de una bomba de vacio, con la que se
evacua el aire del interior de la bolsa. La bolsa se introduce a un horno y se eleva la
temperatura a 120°C durante un tiempo de 30 a 60 minutos. Los vidrios pre laminados
por el proceso de bolsa de vacio generalmente son mas transparentes que los pre-
laminados en rodillos. Las condiciones éptimas del proceso de pre-laminacién, como
son la temperatura y el tiempo de laminacién se deben determinar mediante ensayos,

ya que estas dependen en gran medida del equipo que se este utilizando.

Proceso de Laminacion

La laminacién final del vidrio laminado se lleva a cabo en una autoclave, ver Figura A.5.
Et sistema esta disefado para proporcionar una distribucion de presiones uniforme en la
superficie del vidrio. Los vidrios se colocan generaimente en forma vertical dentro del
homo, en estantes especiales para ello. Los vidrios no deben entrar en contacto con

partes metalicas, ya sea del estante o de la propia autoclave, porque esto causaria una
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variacion en la temperatura del vidrio y fractura por choque térmico. Los laminados se
deben colocar y fijar firmemente dentro de los estantes, de no ser asi podrian romperse

a causa de la turbulencia de aire generada en el interior.

Figura A.5 Autoclave para Laminacion de Vidrio, CIE-UNAM.

El proceso de laminacion en autoclave tiene tres fases. La primera fase es el
calentamiento, la presion y temperatura en la autoclave se elevan simultaneamente, en
una autoclave cargada a su maxima capacidad la temperatura durante el ciclo de
calentamiento puede liegar a ser mucho mas alta que la temperatura del vidrio. La
presion y temperatura en esta fase son 12.3 kg/cm? (175 psi) y 135° a 145°C (275° a
‘293°F) respectivamente. La fase de calentamiento finaliza cuando se alcanza la
temperatura maxima de operacion. La segunda fase es el tiempo durante el cual el
vidrio esta sujeto a la maxima presién y temperatura. Cuando se fija el tiempo de
laminacion se debe tomar en cuenta la cantidad de vidrio que se va a laminar. Para
laminados delgados, el tiempo de laminacion debe ser al menos de 30 minutos, para

asegurar una presion adecuada en los niveles maximos de presion y temperatura.

Figura A.6. Calentamiento en un Autoclave [19]
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En la Figura A.6 se puede observar que aln en la autoclave mejor ventilada, la
temperatura en el area cercana a la parte superior de la puerta sera mas alta, mientras
que en la parte posterior sera menor. La fercera fase comprende el periode de
enfriamiento y despresurizacion. Primeramente se tiene que enfriar la autoclave hasta

alcanzar una temperatura de 50 — 60°C y posteriormente despresurizar.

El proceso de laminacion en autoclave es de vital importancia para la calidad del vidrio
laminado. Si el autoclave no alcanza la presion de 12.3 kgecm™ se pueden utilizar
presiones menores, pero se debe aumentar la duracidn de la laminacion. El intervalo de

temperaturas de 135° a 145°C (275 a 293°F) debe mantenerse en todos los casos.
A.4 Depésito por Bafio Quimico de Peliculas Controladoras de la Radiacion Solar

Principios

Los fundamentos de esta técnica se basan en el hecho de que en una solucidon
saturada de un compuesto poco soluble, el producto de las concentraciones molares de
sus iones — donde cada término de concentracidén debe estar elevado a una potencia
igual al nimero de iones de esa clase que aparece en la formula del compuesto, ~
llamado producto idnico PI, tiende a una constante en condiciones de equilibrio. Dicha
constante se denomina producto de solubilidad, PS y depende del compuesto poco

soluble y de la temperatura [20].
Considerando el compuesto AxBy, el cual se disocia en agua de acuerdo con la
reaccion

AxBy(s) <> xA'*(ac)+ yB*(ac) (A.12)

El producto idnico, esta dado por la expresién

[A]*[BY =PI (A.13)
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En condiciones de equilibio quimico Pl = PS. Si no se satisface esta expresion, no
puede existir equilibrio quimico. Si el producto idnico excede al producto de solubilidad,
entonces ocurre la precipitacion del compuesto AxBy. Si Pl < PS, entonces la fase sélida
se disolvera hasta que se alcance el equilibrio, es decir hasta que se satisfaga la

ecuacion (A.13).

Uno de los problemas que se presentan en la formacion de peliculas delgadas es el
fenomeno de la precipitacion espontanea. Es posible evitar dicho problema si se utilizan
ligantes (complejantes) fuertes para que reaccionen con los cationes, y de esta manera
se forme un complejo estable. Otra forma de controlar este problema es mediante la
generacion lenta de iones calcégenuros, a partir de bafios quimicos en medio acuoso.
Por ejemplo, en el caso de la preparacion de los sulfuros de metales se emplea la
tiourea como fuente de los iones S, en donde la fiberacidn de estos iones es

controlada por la reaccion [21]:

( NH> )2CS + OH — CH;N; + H:O + HS”
HS + OH - H0 + 8%

Cuando el producto de solubilidad del calcogenuro de metal correspondiente, se
excede, se inicia la reaccion de los iones de metales y calcogenuro sobre la superficie
de los substratos, mediante procesos de condensacién ion por ion, mismos que dan
lugar a la formacidn de centros de nucleacion, los cuales son necesarios para el
crecimiento de las peliculas. Las diferentes etapas del proceso de crecimiento de las

peliculas delgadas semiconductoras mediante esta técnica de depdsito son [22-23]:

1. Periodo de induccion: Durante este pericdo se establecen los diferentes equilibrios
quimicos en el bafo, formandose una monocapa inicial del calcogenuro de metal
sobre el substrato; esta etapa también se conoce como nucleacion o periodo de
incubacién.

2. Fase de crecimiento: En esta etapa, la monocapa del semiconducter que se forma

inicialmente sobre el substrato, actia como una superficie catalitica para la
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condensacién de los iones calcogenuro y metalicos, dando como resultado el
crecimiento las peliculas.

3. Fase terminal: En el crecimiento de las peliculas, se supone una velocidad maxima
en un cierto tiempo, dependiendo de los parametros del bafio y finalmente se

alcanza la fase terminal, en la cual la pelicula deja de crecer.

Asi mismo se deben de tomar en cuenta las siguientes consideraciones:

» Disminucién en la duracién del periodo de induccién. Esta etapa se logra con el
incremento de la temperatura y de la concentracién de los iones en el bario.

> Optima combinacién de temperatura - concentracion. Para obtener un espesor de

pelicula maximo, para un tiempo de duracion especifico del deposito.
A.5 Ganancia Térmica

De acuerdo a la ecuacién A.1, el balance de energia incidente en un envidriado es
equivalente al 100%, donde una parte se transmite (z), otra se refleja, (o) y el resto se
absorbe (o) por el envidriado. Ademas, la parte absorbida se divide en dos partes, q; vy
go, las cuales son las energias transferidas al interior y exterior respectivamente. Para
determinar la transferencia de calor al interior de la habitacién, q; se necesitan los
coeficientes de transferencia de calor del envidriado hacia el exterior, h,, y hacia el
interior, h,. Estos valores dependen principalmente en la posicién del envidriado,
velocidad del viento, temperaturas interior y exterior y, por tanto las temperaturas
exterior e interior del vidrio. Por simplicidad, se toman las siguientes convenciones para
determinar los coeficientes de transferencia de calor en un vidrio monolitico, de acuerdo
a[2].

Posicion del vidrio vertical
Una velocidad de viento en el exterior de 4 m/s y una emisividad corregida de 0.837

La superficie interior esta sujeta a conveccion natural y emisividad opcional

vV V VvV VY

El espacio de aire en la habitacion se encuentra sin ventilacion
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Bajo esta convencion y con condiciones promedio, los valores estandar para h, ¥ h; [2]

se abtienen de:

B =23 W y h,-=(3.6+ 4'48"] ZV
0.837 /m°K

donde /; es la emisividad corregida de la superficie interior (para un vidrio de sosa cal,
F; = 0.837 y h; =8 WKm?K). Los valores de £; menores de 0.837 {2] (debido a

recubrimientos superficiales con alta reflectancia en el lejano infrarrojo) solo se deben
tomar en cuenta si la condensacion sobre la superficie recubierta se puede excluir. El
factor de transferencia de calor secundario para un envidriado simple se determina de la

siguiente ecuacion [1]:

PP (A.14)

Los célculos anteriores solo consideran transferencia de calor por conveccién al interior
y exterior de la habitacién, ademas el balance térmico considera un solo elemento, en
este caso el vidrio. En el Capitulo 5 se presenta un balance térmico para cada avilcrasol
en particular y se muestran los valores del coeficiente de sombreado y del coeficiente
de ganancia de calor solar obtenidos con dicho balance. La Figura A.7 presenta un
esquema del balance térmico de un vidrio monolitico claro al ser iluminado por los rayos
solares y el medio externa (radiacion directa y difusa respectivamente) en cualquier
instante, en donde se considera transferencia de calor por radiacién y conveccion al

interior y al exterior.
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Figura A.7 Balance térmico en un vidric monolitico claro.

Donde qr, ga y gr representan el calor reflejado, absorbido y transmitido
respectivamente. En general, la magnitud de ga es pequena en el caso de vidrio claro.
Los términos greo Y Qrer SON la tasa de flujo de calor por radiacién y conveccién hacia el
exterior e interior respectivamente y T, y T;. La tasa de produccién de calor al exterior o
calor rechazado a la atmdsfera es la suma de gr y greo. La ecuacion que representa el

balance témico del vidrio monolitico es [1]:
G+U(T,~T,)= g + 0, +@r +Gaco + G1cr (A.15)

G representa la irradiancia solar incidente (W/m?) sobre el vidrio y U es el coeficiente
total de transferencia de calor del vidrio (W/m?K). Para determinar el valor de U se

utiliza la siguiente ecuacidn:

U (A.16)

donde, L (m) es el espesor del vidrio y kK (W/mK) es la conductividad térmica del mismo.
La ecuacion anterior se utiliza para vidrios monoliticos, y en caso de analizar vidrios
multicapas se debe tomar en cuenta el espesor y la conductividad térmica de cada uno
de los componentes. Al resultado de la cantidad total de irradiancia, menos la cantidad
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de radiacion transmitida y reflejada, para las regiones UV, VIS y NIR, se le conoce

como absortancia, cuya ecuacion de deduce de la ecuacion A.1.
a=1-7—-p (A7)

Como se menciond anteriormente, la absortancia, expresada en porcentaje, es la
fraccion de la radiacion solar incidente que se absorbe, en este caso por la pelicula
controladora de la radiacion solar integrada al vidrio laminado. Esta energia se disipa
hacia el interior (qrc) ¥ exterior (grco) de la ventana, en forma de energia térmica,
dependiendo de la temperatura interior y exterior de la edificacion, asi como de la

velocidad del viento [24].

Otro parametro que se debe considerar en la evaluacién de un controlador de la
radiacion solar, es el coeficiente de sombreade (SC, shading coefficient). Este
parametro se refiere a la cantidad de calor por radiacion solar que se gana a través de
un cristal especifico, comparado al calor por radiacién solar que se gana a traves de un

cristal claro de 3 mm de espesor, bajo las mismas condiciones [25].

[qi (T) + TG]de! vidrio a medir

SC=
[qi (T ) + TG]vidrio claro de 3 mm espesor

(A.18)

Existe un parametro alterno al coeficiente de sombreado que esta actualmente en uso,
es el coeficiente de ganancia de calor solar (SHGC, Solar Heat Gain Coefficient), el cual
es una fracciéon obtenida de reemplazar el denominador de la ecuacién (1.18) por G. El
SHGC, una medida de la ganancia total de calor solar que incluye la radiacion solar
transmitida en ambas direcciones y el flujo de calor hacia el interior como resultado de
la absorcion del vidrio, tiene un efecto directo en el consumo de energia para el
acondicionamiento del aire en edificios y en la capacidad de los sistemas de
enfriamiento [26]. La relacion de la transmitancia de luz visible del envidriado, Tys y el
SHGC se llama ganancia solar de Iuz (LSG). Los valores tipicos para el LSG son de
1.25a2.0
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1SG = Lus (A.19)
SHGC

Existe ademas, una relacion entre el SHGC y el SC, que esta dado por la relacién [1]:

- SHGC (A.20)
0.87

El SC del vidrio de referencia es de 1.0, por lo que el SHGC para este vidrio es de 0.87
a una incidencia normal y con un espectro solar estandar ASTM. Los valores deseables
del coeficiente de sombreado para una pelicula controladora de la radiacion solar deben
ser menores a 0.5 y cuando se alcanzan valores menores a 0.3 se dice que es un
controlador de alta eficiencia. Este tipo de vidrios controladores de la radiacién solar son
de gran utilidad en ahorro de energia en los sistemas de acondicionamiento de aire en
edificaciones; sin embrago, la poca iluminacibn que proporcionan estos, requiere de
iluminacion artificial durante el dia, lo cual pone a discusiéon su validez o aprobacion

para su uso en ahorro de energia.

La Figura A.8 muestra un grafico para detemminar del coeficiente de sombreado en
funcion de la absortancia del vidrio laminado y el coeficiente convectivo de transferencia

de calor.
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Figura A.B Coeficiente de sombreado respecto al coeficiente convectivo de transferencia de calor y

absortancia {(a} [27].
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Se observa de la Figura A.8 que si el valor del coeficiente convectivo aumenta, el
coeficiente de sombreado disminuye, ademas entre menor sea la absortancia del vidrio

() laminado, mayor sera el coeficiente de sombreado.

A.6 Resistencia Adhesiva en Vidrios Laminados

Pruebas de Adhesion

Como se mencion6 en la revision de literatura, la adhesidon de la interfase vidrio / PVB
juega un papel muy importante en la resistencia de los vidrios lamihados. Para
mantener los fragmentos de vidrio adheridos durante un impacto, se requiere de una
buena adhesion del laminado. Sin embargo los valores de adhesidén se deben controlar
adecuadamente, ya que si el vidrio presenta una adhesién elevada (> 14-16 MPa), su
resistencia al impacto se reduce. Esto se debe a que la resistencia al impacto se logra a
través del estiramiento y rompimiento de la hoja de PVB, lo cual no puede ocurrir si el
PVB esta muy restringido a causa de su adhesion al vidrio. Para una alta resistencia al
impacto se prefieren niveles bajos de adhesion (5-10 MPa), que permiten mas
deformacion de la hoja de PVB. Por tanto, se requiere balancear con un nivel de
adhesion media, el funcionamiento satisfactorio de la retencidon del vidrio y la resistencia
al impacto. Por esta razon, el control y la caracterizacion de la adhesion en los vidrios
laminados de seguridad son de importancia critica. Existen diversas técnicas para
evaluar la resistencia adhesiva maxima de vidrios laminados, a continuacion se hace

una breve descripcion de diversas pruebas de adhesion a vidrios laminados.

Prueba de Adhesiéon Pummel

La adhesion Pummel es una medida de la fuerza de union entre la pelicula de
seguridad y el vidrio. La fuerza de union del laminado se debe controlar para evitar
grandes problemas de delaminacién en una adhesién baja y fallas de impacto en una
adhesioén alta. Esta prueba se realiza en condiciones extremas de adhesion; esto es, el
vidrio debe tener una temperatura de —18°C [19]. La evaluacion Pummel se lieva a cabo
a temperatura ambiente, es decir, se extrae el vidrio laminado del refrigerador (-18°C) y

se coloca en la maquina de Pummel, que opera a temperatura ambiente. El
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procedimiento consiste en golpear repetidamente y en forma constante el vidrio
laminado con un martillo de 16 onzas, en areas de 12 mm x 18 mm. Cuando el borde de
la primera linea de golpeo ha sido completamente pulverizado, se continiia con otra
linea, golpeando de la misma forma (ver figura A.9). Se debe realizar la prueba en
ambos lados del vidrio. Se debe tener cuidado de pulverizar todo el vidrio liso. Una vez
terminada la prueba, se retiran con un cepillo las astillas y polvo de la muestra y se
coloca sobre un cartén hasta que alcance una temperatura ambiente. Alcanzando ésta
temperatura se evallan, comparandolas a simple vista con patrones ya establecidos por
normas intemacionales. La clasificacion de adhesién Pummel va del 0 al 10, que
indican el porcentaje aproximado de area de PVB libre de vidrio, teniendo este ultimo
namero el maximo nivel de adhesiéon. En la actualidad estas pruebas se realizan de

forma automatica, sin embargo, el criterio de evaluacion sigue siendo el mismo.

Figura A.9 Prueba de Pummel [19]

En la Figura A.10 se muestra la variacién de la adhesién Pummel en funcién del vidrio

desprendido de la muestra.
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Figura A_.10 Diagrama de Evaluacion Pummel [19]
Se observa que a medida que el porcentaje de vidrio desprendido del laminado es

mayor, el nivel de adhesion se clasifica como bajo.

Prueba de resistencia a la tensién de vidrio laminado plano

Este método permite determinar el enlace adhesivo de vidrios laminados transparentes
[28]. Generalmente, el laminado se fabrica con dos o mas hojas de vidrio o plasticos
duros, como acrilico (PMMA) o policarbonato (PC), unidos con un material elastomérico,
usualmente PVB. Este método de prueba esta pensado para proporcionar un medio con
el cual determinar la resistencia del enlace adhesivo entre el vidrio o plastico y la hoja

polimérica intermedia, bajo diferentes condiciones mecanicas y cargas térmicas.

Fuerza

Orifich>a en ambas
plezas para
acomodar la
remubd de prusba

Probeta
(avlicracel

Bloque de alumiaio
o T reut zabic

Figuré A.11 Dispositivo para pruebas de resistencia adhesiva [28].
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En este tipo de prueba se utiliza un perfil de aluminio (24 ST) en forma de “T", con una
base de 50 mm de lado. El cuerpo o alma del perfil de aluminio, tiene un orificio donde
se colocan los pemos con los que se aplica la carga de tension. La Figura A.10 muestra
el elemento antes mencionado. En la base del pérﬁl de aluminio, se unen por medio de
un adhesivo los laminados que seran sometidos a la prueba de adhesion. La fuerza
aplicada al laminado es perpendicular a las superficies adhesivas. La fuerza maxima a
la que fallan los laminados se expresa en Pascales o libras fuerza por pulgada
cuadrada.

Se debe utilizar una maquina universal o cualquier otro dispositivo similar que permita
controlar la velocidad de la carga aplicada, ademas de un mecanismo capaz de mostrar
la carga maxima aplicada al laminado con una exactitud de £1.0%. Las dimensiones del
laminado deben ser de 50 mm por lado, preparado de tal manera que los extremos
queden libres de astilladuras, es decir, lo mas lisos posibles, para evitar fracturas
prematuras durante la prueba. El laminado debe tener caras completamente paralelas.
La prueba se debe realizar a una temperatura de 23+ 2°C y una humedad relativa de
50+5% vy los laminados deben ambientarse al menos 24 horas con estas condiciones
antes de realizar la prueba. A menos que se especifique lo contrario, se deben probar 5
laminados a una velocidad 1.25 mm/min. Si falla el adhesivo que une el laminado al

perfil de aluminio, se descarta esta prueba y se debe probar otro laminado.

Prueba de resistencia a corte interlaminar

En este tipo de prueba [28], se aplica una carga paralela a la unioén vidrio / PVB / vidrio
para determinar la adhesion maxima o resistencia adhesiva entre el PVB vy el vidrio.
Estos valores se expresan en Mega Pascales (MPa) o libras por pulgada cuadrada
(psi). Las Figuras A.12 y A.13 muestran los esquemas de este dispositivo para un vidrio
laminado de tres elementos (v / PVB / v). La fijacién de este dispositivo, debe ser tal que
las caras del laminado queden firmemente soportadas entre el bioque estacionario y el
movil, para minimizar el efecto de pelado. El laminado debe tener 50 mm por lado como
minimo. Si se incrementa el tamafo del laminado se obtendra una exactitud ligeramente

mejor, hasta el punto en que las caras empiecen a fracturarse.
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Figura A.12. Dispositivo para pruebas de resistencia adhesiva [28].
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Figura A.13. Vidrio laminado de 3 hojas para prueba de corte [28].

Prueba de ruptura por deslizamiento

Este tipo de prueba [28] se utiliza cuando se quiere determinar el comportamiento de la
carga aplicada con variaciéon de condiciones ambientales. Se determina ademas el
tiempo en que falla el laminado o su modo de falla con una carga dada. Los datos de la
prueba de deslizamiento son de gran importancia en la prediccion del funcionamiento
de materiales con variaciones en disefio o en su hoja intermedia. La prueba se puede
realizar a temperaturas elevadas o muy bajas. Esta prueba generalmente no es muy
utilizada para el control de calidad a causa de los extensos periodos de tiempo que se
requieren. La Figura A.14 muestra el dispositivo que se utiliza para la prueba de

adhesioén, asi como la colocacion excéntrica del laminado.
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Figura A.14 Dispositivo para pruebas de ruptura por deslizamiento [28].

Para este tipo de prueba de puede utilizar una maquina universal con aplicaciéon de
carga de tension constante. Esto permite utilizar un amplio rango de cargas, pero a
causa de la larga duracion de éstas, solo se pueden probar un numero limitado de
laminados. Los cambios de humedad y temperatura afectan a la hoja de PVB,

produciendo datos erréneos.

Prueba de resistencia al corte compresivo

Jagota ef al. [28] utilizaron un método de prueba en donde se combinan esfuerzos
cortantes y de compresion para caracterizar la adhesion de polimeros elastoméricos y
sustratos rigidos. El método de prueba utilizado para evaluar la resistencia adhesiva de
los avilcrasol consiste en aplicar una carga de compresién a un vidrio laminado de tres
capas; vidrio / PVB / vidrio. El sistema de sujecidn del vidric tiene un angulo de
inclinacidn de 45°, por tanto la carga normal aplicada se descompone en dos fuerzas,
una de compresion y otra de corte (ver figura A.15). Cuando la fuerza de corte aumenta,
la deformacion y los esfuerzos también aumentan hasta alcanzar un valor critico, bajo el
cual se inicia la falla en el laminado. Este valor critico del esfuerzo se toma como una
medida de la resistencia adhesiva y se usa rutinariamente para caracterizar la adhesion.
Por tanto, en este trabajo se utiliza en conceptc de resistencia adhesiva para
caracterizar la adhesion maxima que presentan los avilcrasol al ser sometidos a la

prueba de resistencia al corte-compresivo.
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Figura A.15 Esquema para Pruebas de Adhesidon por Corte — Compresion (Modificacion de la version
presentada por Jagota [28])

Prueba de Altura Media de Falla (Método de Escalera)

Todos las normas automotrices contienen una prueba de resistencia a la penetracion,
que prueba la fuerza de impacto de muestras de 30.5 X 30.5 cm (12" X 12”) usando una
esfera de acero de 2.27 kg (5 Ib). Sin embargo, estas pruebas normalizadas son
esencialmente pruebas de pasa / no pasa, usando la altura especifica de una esfera
que cae. La prueba de altura media de falla (MBH, Mean Break Height) se define como
la altura de una esfera que cae, en la cual el 50% de las muestras sostendran la bola y
el 50% le permitiran que entre. Esto da ademas una medida cuantitativa de la fuerza de

impacto del laminado [30].

Los vidrios utilizados en este tipo de prueba deben estar a una temperatura estandar de
21°C y se deben utilizar como minimo 10 vidrios. La prueba consiste en colocar los
vidrios antes mencionados sobre un soporte y posteriormente dejar caer la esfera de
acero sobre éstos. El soporte del vidric debe estar iimpio y libre de astillas. Después del
impacto, se retira el vidrio del soporte y se evallGa. Si la esfera atraviesa el vidrio, la
prueba se considera como “no pasa”’; en el caso de que el vidrio haya soportado el
impacto, sin ser penetrado por la esfera, el resultado es "pasa’. Si el vidrio sufrié

rasgaduras en el PVB, éstas deben reportarse.
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Si el resultado es “pasa’, se repite la prueba aumentando 0.5 m la altura de caida de la
esfera. En caso contrario, se repite la prueba disminuyendo 0.5 m la altura de caida.
Los resultados se tabulan y se abtiene el porcentaje de resistencia a la penetracion, en
funcién de la altura de prueba. Posteriormente se grafica la altura de falla contra el
porcentaje de resistencia y se ajusta la recta, en la cual se determina la altura media de
falla del laminado. Usualmente un vidrio laminado formado por dos hojas de vidrios
claro de 2.2 mm de espesor unidos por una hoja polimérica de PVB y los cuales se
utilizan para fabricar parabrisas automotrices, tienen una altura media de falla de 5.5 m

a 6 m aproximadamente como estandar industrial.

Prueba de Altura Media de Falla (Método de Absorcion de Energia)

El método de absorcion de energia que determina la altura media de falla proporciona
una precision mayor que el método de escalera y utilizan menos muestras. Aplicando el
principio de conservacion de energia del impacto de una esfera de acero sobre un vidrio
laminado, se muestra que la diferencia de la energia contenida por la esfera después
de atravesar el vidrio laminado, es igual a la cantidad de energia absorbida por el

laminado [30]. Esto es:

EAbs = EEnt _'ESal (A-21 )

Cuando la esfera golpea el laminado, es posible calcular su energia a partir de la altura
de caida. La energia de la esfera después de haber penetrado el laminado, se puede

determinar midiendo su velocidad y sustituyéndola en la ecuacion E_= ¥ mvi.

Cuando la esfera atraviesa el vidrio, dos bobinas colocadas debajo del laminado
detectan su paso, ya que se interrumpe el campo magnético de éstas con el paso de la
esfera. Se calcula el tiempo que le tomo a la esfera pasar por las dos bobinas y con
este tiempo se determina la velocidad y asi determinar la energia absorbida por el
impacto después de atravesar el vidrio de acuerdo a la ecuacion (A.21). El promedio de
las velocidades antes y después de atravesar el vidrio se utiliza para determinar la

altura media de falla del vidrio laminado.
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Cada una de las pruebas de adhesién presentadas anteriormente se revis6 a detalle,

con el proposito de elegir cual de ellas utilizar en esta investigacion. Se eligio la prueba

de resistencia al corte compresivo, descrita en el apartado 1.2.3, ya que en la Gerencia

de Materiales y Procesos Quimicos del Instituto de investigaciones Eléctricas, se cuenta

con un laboratorio mecanico equipado con todos los accesorios para llevarla a cabo, por

tanto, no se requirid diseftar o construir equipo alguno. En el Capitulo 2 se describe el

método de prueba de adhesion seleccionado con mas detalle.
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APENDICE B

Analisis de Varianza a Pruebas de Resistencia Adhesiva

Para determinar si las variaciones en los valores de la resistencia adhesiva de los
avilcrasol era significativa entre uno a otro, se decidid realizar un analisis de varianza. El
andlisis estadistico consiste en determinar la variacion que hay entre las medias
(Prueba F) y las desviaciones estandar (Prueba t de student). A continuacion se

describen ambas.

Prueba t de student

La prueba t de student es una prueba paramétrica de la diferencia entre dos muestras,
con la hipdtesis nula (Hp) siendo que los dos juegos de datos son muestras aleatorias
de una poblacion normalmente distribuida, o dos muestras idénticas de poblaciones
normalmente distribuidas. La hipotesis alternativa (Hy) es que existe una diferencia
entre las medias de las dos poblaciones, lo cual se refleja con precision en las muestras

bajo estudio. Verma [1] recomienda utilizar un nivel de significancia de 0.01 o mejores.

La prueba estadistica t se debe calcular primero usando la siguiente ecuacion (las dos

muestras consisten respectivamente de ny y n, datos, con las respectivas medias x y y

y desviaciones estandar sy y s,.

=
‘e (B.1)
11
s 4/[+4]
W2 my
donde \}—} es la diferencia absoluta entre las dos medias, y s es la desviacion

estandar combinada de las dos muestras, y se determina de:

RS SO

i

‘ (nx+ny~2)

(B.2)

Alternativamente, si no estan disponibles los datos individuales, y se pueden utilizar las

desviaciones estandar respectivas, entonces se tiene que:
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(n, =152+, —1)s2 (B.3)

A (nx+ny—2J

S=

Note que (x, +n, - 2) proporciona los grados de libertad para el valor f. La hipétesis Hp se

rechaza (se acepta la hipotesis alternativa Hi) si el valor calculado t (usando las
ecuaciones B.1y 2 o B.1 y 3) es mas grande que el vaior tabulado para el valor t de
student de dos colas para un nivel de significancia elegido (por ejemplo 0.01 o 0.001).
De otra manera, la hipétesis nula Hy se debe tomar como verdadera. |

Prueba F

El analisis de varianza (ANOVA) o prueba F es una prueba paramétrica estandar entre
tres 0 mas muestras. Tales pruebas también pueden ser aplicadas entre pares de
muestras {prueba t de student). Las dos hipétesis (nula Hg: las muestras vienen de una
poblacién comun, y la altemativa Hq: las muestras vienen de pobilaciones diferentes) se
definen similarmente. La razén de un andlisis de varianza es encontrar si hay mas
variacion entre muestras que entre ellas mismas. Bajo la hipétesis nula Hy es razonable
esperar que la variacién de la muestras es casi la misma que la variacidn entre
muestras. Se hacen primero dos estimaciones de la varianza de la supuesta poblacién
comun: la variancia estimada dentro de la muestra, y la varianza estimada entre

muestras.

Se tiene asi que, si k es el nimero de muestras, n; es el nimero de datos individuales

en cada muestra y x, x»._xx son los valores de las respectivas medias, la varianza

------

estimada dentro de la muestra es:

PR RS N TR S o S

E% _ =l i=1 2 i=1 (B.4)

donde N es el numero total de los valores de datos individuales en todas las muestras, y
(N-k) los grados de libertad para la varianza dentro de las muestras. La estimacion de la

varianza entre muestras es:
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donde x, es la gran media de todos los datos (media de todos los datos de todas las k

muestras juntas), y (k-1) son los grados de libertad para la varianza entre muestras.

Habiendo calculado las dos estimaciones de la varianza, la razén F se calcula de:
_ 9B
F="£ (B.6)

El valor critico de F con un nivel de significancia elegido (0.01 0 0.001) con (k-1) y (N-k)
grados de libertad (Ebdon, 1988 o cualquier otro libro de texto) se compara con el valor

F calculado. Se rechaza Hy si el valor calculado de F es mas grande que el valor critico.
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APENDICE C

Diseiio de la Pistola de Aire para Pruebas de Impacto

Este tipo de prueba consiste en impactar un proyectil de 2 gramos sobre el vidrio
laminado a velocidades que van de 35 a 45 ms™ (126 y 162 kmh™). En este tipo de
prueba se utiliza el concepto de disefio lamado “hoja de sacrificio”, el cual propone que
la hoja de vidrio exterior del laminado debe romperse al impacto de los proyectiles, no
asi la hoja interior, que debe quedar integra para soportar las cargas de viento durante

la tormenta o huracan.

Para llevar a cabo las pruebas de impacte a baja velocidad se tuvo que disenar una
pistola de aire para este proposito. Las dimensiones de la pistola de aire se obtuvieron
mediante los calculos correspondientes, con base en la velocidad de la bala. Partiendo

de la segunda ley de Newton y de la ecuacion de presion tenemos que:

F=ma (C.1)
F
P= 3 (C.2)

despejando F de C.1 y C.2 e igualando en F tenemos

PA=ma (C.3)

sabiendo que

d- ;aﬁ (C.4)
y que
=4 (C.5)

sustituyendo C.5 en C .4, se tiene

v

d

a

(C.6)
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sustituyendo aen C.3

2
pa=2m (C.7)
d
despejando d, tenemos
2
d= 2my (C.8)
PA

Con la ecuaciéon C.8 se puede determinar la distancia que debe tener el cafién de la
pistola, con base en su area, la presion de aire, la masa del proyectil y la velocidad a la
que se requiere impulsar la bala. En la Figura C.1 se observa un dibujo esquematico de
la pistola de aire para pruebas de impacto.

5 Bala Tubo Mandmetro

Valvula de

Avikrasol esfera

Compresor

Figura C.1 Esquema de |a pistola de aire para pruebas de impacto.

La velocidad de la bala se midi¢ mediante dos sensores laser, los cuales se
instrumentaron a un osciloscopio. Estos se instalaron a la salida del cafién de la pistola,
a una distancia determinada y con ellos se determiné el tiempo que tarda la bala en
cruzarlos. La velocidad de la bala se determind con la distancia entre sensores y el

tiempo medido.
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APENDICE D

Irradiancia Solar para Cinco Ciudades de Aplicacion de los Avilcrasol

Tabla D1. Promedios de radiacién solar (maximos pico) mensual en una superficie vertical ubicada en

cinco ciudades deferentes.

Dia Mes G Wim*] AM Acimut (°) Ang. Incl. (°) Declinacién (%)

Acapuico {16.83° 100.25%)

17 | Enero 646 1.27 0 52.13 -21.04
16 | Febrero 578 1.16 0 59.85 -13.32
16 |Marzo 444 1.06 0 70.16 -3.01
15 | Abril 256 1.04 0.01 81.88 8.71
15 | Mayo 128 1.00 179.99 91.39 18.22
11 | Junio 125 1.01 179.97 96.04 22 87
17 | Julio 131 1.00 179.99 94.87 21.70
16 | Agosto 162 1.00 0.02 87.78 14.61
15 | Septiembre 334 1.03 0 76.98 3.81
15 | Octubre 528 1.10 0 65.22 -7.95
14 | Noviembre 644 1.21 Q 55.47 -17.70
10 | diciembre 697 1.29 0 50.59 -22.58
Cancin (21.13°, 86.839)
17 | Enero 679 1.35 0 47.82 -21.05
1¢ | Febrero 625 1.21 0 55.55 -13.32
16 | Marzo 503 1.10 0 65.84 -3.03
15 | Abril 325 1.02 0 77.57 8.7
15 | Mayo 179 1.00 -0.01 87.08 18.21
11 | Junio 123 1.00 179.98 91.71 22.87
17 | Julio 128 1.00 179.92 90.58 21.71
16 | Agosto 234 1.01 0.02 83.49 14.62
15 | Septiembre 399 1.05 0.01 72.7 3.83
15 | Octubre 584 1.14 0 50.93 7.4
14 | Noviembre 684 1.28 0 51.18 -17.69
10 | diciembre 728 1.38 0 46.3 22.57
Huatulco (15.45°, 96.11°)
17 | Enero 634 124 0 53.51 -21.04
16 | Febrero 562 1.14 0 61.23 -13.32
16 | Marzo 424 1.05 0 71.54 -3.01
15 | Abril 234 1.01 0 83.26 8.71
15 | Mayo 129 1.00 179.95 92.77 18.22
41 | Junio 126 1.01 180 97.42 22.87
17 | Julio 131 1.01 179.97 96.25 21.7
16 | Agosto 138 1.00 0.22 89.16 14.61
15 | Sepliembre 312 1.02 0.01 78.36 3.81
15 | Octubre 509 1.09 0 66.6 -7.95
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14 [MNoviembre 630 1.19 0 56.85 -17.7
10 | diciembre 685 1.27 51.97 -22.58
Continuacién Tabla D.1
Dia Mes I [Wim®] AM Acimut (°) Ang. Incl. (°) | Declinacién (°)
Tampico (22.23%, 97.85)
17 | Enero 686 1.37 0 46.73 -21.04
16 | Febrero 636 1.23 0 54.45 -13.32
16 | Marzo 518 1.11 0 64.76 -3.01
15 | Abril 342 1.03 0.01 76.48 8.71
15 | Mayo 198 1,00 0 85.99 18.22
11 | Junio 122 1.00 179.72 90.64 22.87
17 | Julio 137 1.00 0.06 89.47 21.7
16 | Agosto 253 1.01 0.01 82.38 14.61
15 | Septiembre 415 1.05 0 71.58 3.81
15 | Octubre 597 1.16 0 59.82 -7.95
14 | Noviembre 694 1.30 0 50.07 ATT
1p | diciembre 735 1.44 0 45.19 -22.58
Tijuana (34.56°, 117.11°)
17 | Enero 732 1.77 0 34.39 -21.05
15 | Febraro 733 1.49 0 42,12 -13.32
16 | Marzo 654 1.26 0 52.41 -3.03
15 | Abril 511 1.11 0 84.5 9.06
15 | Mayo 405 1.04 0 73.65 18.21
11 | Junio 316 1.02 0 78.31 22.87
17 | Julio 352 1.03 0 77.15 21.71
16 | Agosto 446 1.06 0 70.06 14.62
15 | Septlembre 575 1.16 0 59.27 3.85
15 | Octubre 715 1.36 0 475 -7.94
14 | Noviembre 765 1.63 0 37.75 -17.69
10 | diciembre 770 1.84 0 32.87 -22.57

Los valores anteriores fueron obtenidos del Software SunPlot 3D, Sun Position Program

for the Solar Energy Sistem Engineer, Maui Solar Energy Software Corporation,

Copyright © 2000.
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