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RESUMEN

En este trabajo de grado se disefio y construyd un equipo que registré las
variaciones de la resistencia eléctrica de un material semiconductor en presencia
de una atmosfera de un cierto gas, a una presion y temperatura determinadas;
este equipo permite, por lo tanto, determinar la capacidad sensora de gases de un
sélido. Se empled el oxigeno como gas de estudio, atmésfera oxidante, y se
determind la capacidad de respuesta del 0xido de estafio (SnO2) frente a la

presencia de este gas.

Para poner a punto el equipo fue necesario construir varias partes del mismo,
teniendo en cuenta las caracteristicas requeridas para determinar la funcionalidad
del sensor de SnO2. Aunque no se pudo montar el equipo convencional, sistema
en vidrio, se construyo satisfactoriamente un equipo alternativo con caracteristicas
similares al convencional y que cumplia con los requerimientos exigidos para

determinar la capacidad sensora del solido en estudio.

Para verificar la funcionalidad del equipo construido, se fabricé un sensor
semiconductor con base en Oxido de estafio y se realizaron los ensayos
correspondientes utilizando el equipo. Los resultados indicaron que el SnO2 es un
buen sensor de oxigeno tal que su sensibilidad, R#/Ro, fue de aproximadamente
42, valor que dependid de la temperatura: mayor sensibilidad para una

temperatura de 290°C que para una de 260°C.



CAPITULO 1 INTRODUCCION

1.3.  JUSTIFICACION Y PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

Considerando toda la problematica actual, relacionada con el medio ambiente y el
interés de la sociedad en controlar la emision de gases, es necesario disefiar
sensores de gas de alta confiabilidad durante su operacion, buena sensibilidad,
alta estabilidad y aceptable selectividad. Para cumplir con estos requerimientos, se
necesita disefiar y construir equipos que permitan controlar la calidad de estos
dispositivos semiconductores utilizando para ello sistemas versatiles y confiables.

Los sensores de gas son utilizados tanto en los hogares como en las grandes
plantas industriales. Estos dispositivos tienen gran importancia debido a que
hacen parte de la seguridad ya que permiten detectar fugas o niveles elevados de
ciertos gases que pueden generar problemas de salubridad y contaminacion.
Existen en el mercado detectores de gases que utilizan diferentes tipos de
sensores, tales como los de estado sdlido, de foto-ionizaciéon, electroquimicos,
infrarrojos o de naturaleza catalitica, que varian en precio, caracteristicas y niveles
de sensibilidad. Estos sensores de gases deben ser caracterizados y ensayados
en un sistema que permita controlar su calidad, utilizando para ello instrumentos
patrones. La falta de estos sistemas de control ha generado grandes dificultades
en el mercado ya que los sensores no proporcionan las medidas precisas y

confiables que se desean.

Es necesario, por lo tanto, que las instituciones universitarias comiencen a aportar
soluciones a esta problemética y que a través de proyectos de investigacion
busquen tanto el desarrollo de sensores de gas como de equipos que permitan el

control de calidad de los mismos.



Sin embargo, el problema del sensado de gases es un tema de gran interés que
se viene analizando y discutiendo a nivel mundial, ya que es de vital importancia
para la humanidad, dado el interés que hay en estructurar elementos y sistemas
que ayuden a controlar y combatir la contaminacién global que dia a dia sufre

nuestro planeta y que se viene incrementando de manera desmedida.

En este trabajo de grado se centrd la atencion en estructurar un sistema de
evaluacion de la capacidad sensora de gases por parte de dispositivos
semiconductores que se fabricaron para ser utilizados en ambientes especificos.
Se centrd la atencién especialmente en el disefio del equipo, se construyo y se
puso apunto un equipo tipo estanco que permitid registrar la variacion de la
resistencia eléctrica de los sensores de diéxido de estafio en presencia de

oxigeno.



1.4

OBJETIVOS.

1.4.1. OBJETIVO GENERAL.

Disefar y construir un equipo tipo estanco, no selectivo, que permita determinar la

capacidad sensora de gases de peliculas de 6xido de estafio y éxido de estafio -

titanio, en presencia de algunas atmodsferas de interés (O2 o Hz), midiendo los

cambios de resistencia eléctrica del semiconductor y de presion en el sistema,

ocasionados por la sorcién del gas por el sélido.

1.4.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS.

Disefiar y construir un equipo que permita detectar las variaciones de la
resistencia eléctrica en los sistemas Oxido de estafio y 6xido de estafio -

titanio en presencia de un gas, a diferentes temperaturas.

Caracterizar la capacidad sensora de algunos materiales, concretamente de
los sistemas 6xido de estafio u O6xido de estafio-titanio, considerando la

variacion de su resistencia eléctrica por estar inmersos en Oz 0 Ha.

Estudiar la sorcion de gases por parte de un sélido (pelicula de é6xido de
estafio y 6xido de estafio - titanio) utilizando las variaciones de presion de la

atmosfera circundante.



CAPITULO 2 SISTEMAS GASEOSOS: ASPECTOS GENERALES Y
TERMODINAMICA.

2.1. MODELOS PARA LOS GASES.

El comportamiento y las propiedades de los gases empezaron a estudiarse a partir
del siglo XVII, tanto asi que en 1660 se formuld la primera de las llamadas leyes
de los gases, conocida como ley de Boyle-Mariotte. Esta ley afirma que a
temperatura constante, el volumen de un gas es inversamente proporcional a su
presion:

2 &)
Posteriormente, siglo y medio mas tarde, se establece la llamada ley de Charles y
Gay-Lussac. Ellos encuentran una relacién cuantitativa entre la presion y el
volumen de un gas con su temperatura:

P.v
—— =cte 2
T (2)

Amadeo Avogadro complementd los estudios y en 1811 enuncido su famosa
hipotesis:
P-V
—=n-R 3
T 3)
conocida como la ecuacion de los gases ideales igualando la relacion encontrada
por Jacques Charles y Joseph Louis Gay al numero de moles multiplicada por la

constante de los gases ideales .

En el siglo XVIII se planted la estructura interna de los gases que explico las

propiedades y leyes anteriores. Fue ahi cuando Daniel Bernoulli elaboré un



modelo de gases muy coincidente con la teoria cinética de los gases expuesta un

siglo después, siendo esta perfeccionada posteriormente por otros cientificos.

Bernoulli en su trabajo “Hidrodinamica” empleando la fisica estadistica y utilizando
exitosamente el modelo de una esfera rigida (bola de billar), para representar a
cada molécula dentro de un gas, establecié que un gas es un conglomerado
enorme de pequefias bolas de billar en movimiento constante, distribuidas
uniformemente en un determinado recipiente sin fuerzas externas y sin los efectos
del campo gravitacional. Considerando que las particulas se distribuyen
uniformemente dentro del volumen que las contiene, de manera que el numero de
ellas por unidad de volumen es constante, las colisiones entre ellas mismas y
contra las paredes del recipiente que las contiene son elasticas, conservandose
asi su energia. Teniendo en cuenta que las magnitudes de las velocidades
moleculares cambian constantemente como consecuencia de los choques,
tomando valores entre cero y una velocidad maxima que no puede exceder la

velocidad de la luz.

Los gases son fluidos que, por la casi nula fuerza de atraccion entre sus
moléculas, tiende a ocupar por completo el espacio en el gue se encuentran. Los
gases necesitan de modelos para facilitar su andlisis, y de alli surge la

denominacion de gases ideales y reales 21,

Los gases ideales son gases hipotéticos (no reales), idealizacién del
comportamiento de los gases reales en condiciones corrientes. Asi, los gases
reales presentarian un comportamiento muy parecido al ideal a altas temperaturas
y bajas presiones; debido a su condicion ideal también se les conoce como gases
perfectos. Este tipo de analisis permite derivar una serie de relaciones entre la
temperatura, la presion y el volumen de los gases ideales.

Un gas ideal esta formado por pequefas particulas esféricas llamadas moléculas,
las cuales se mueven a altas velocidades, en forma recta y desordenada, lo que

ocasiona que el gas ejerza una presion continua al recipiente que lo contiene



debido a los choques de las moléculas con las paredes de este, estos choques
moleculares se consideran perfectamente elasticos (no hay cambio de energia), y
asi se evita el tener que considerar las interacciones de atraccion y repulsion
molecular; hay que tener en cuenta que la energia cinética media de la traslacion

de una molécula es directamente proporcional a la temperatura absoluta del gas.

Existe un modelo llamado “Teoria cinética molecular de los gases” con el cual se
explican las propiedades de los sistemas relacionados con los gases. La validez
de este modelo se encuentra en la capacidad de predecir el comportamiento de
los gases que conforman estos sistemas. Este modelo presenta tres postulados
que conduce a las leyes de los gases ideales y permite explicar el comportamiento
de muchos gases reales. Estos postulados son:

- El gas esta compuesto por particulas individuales que tienen dimensiones
reales y son pequefias en comparacion con las distancias entre ellas.

- Estas particulas no experimentan fuerzas de atraccion ni de repulsiéon entre
Si.

- Las particulas dentro de un gas tienen movimiento constante (Energia

Cinética).

Teniendo en cuenta estos postulados, el modelo que se estructura relaciona la
presion con el volumen de un gas teniendo en cuenta el nUmero de las particulas
presentes, la velocidad a la cual se mueven y su masa.

Imaginando que existe una sola molécula dentro de un recipiente vacio de
volumen V Figura 2.1 "molécula que choca con la pared”, la particula se mueve
dentro del recipiente atravesandolo a una velocidad u (siendo u una cantidad
vectorial). Supongamos que esta particula choca con la pared YZ rebotando,

debido a que molécula ejerce una fuerza F, sobre la pared, que es de igual
magnitud pero de con diferente direccion a la fuerza F que la pared ejerce sobre

la molécula.
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Figura 2.1. Esquema basico para explicar el movimiento de las moléculas en la

teoria cinética molecular de los gases.

Esta fuerza F, podemos expresarla como:

X (4)

Teniendo en cuenta que la fuerza por unidad de area es la presion y el area A es

igual a YZ, podemos expresar la presion en el sentido del eje X como:

2 2
FW_FVv mus  muyg

“TA YZ XYz v (5)




Este modelo también permite determinar la relacion entre la temperatura y la
energia cinética dentro de un sistema, teniendo en cuenta que la ley “empirica” de

los gases ideales es PV =nRT determina que la relacion entre E, y la

temperatura cumple con la siguiente ecuacion:

21E, =nRT = E, = SRT
3 2

(6)

Posteriormente dividiendo esta ecuacién por la constante de Avogadro L, se

puede determinar la energia cinética promedio por molécula &, .

e == KgT
2 (7)

Teniendo en cuenta que K, es la constante de Boltzmann (constante de los

gases por molécula) K, =% B3],



2.2. VARIABLES TERMODINAMICAS.

2.2.1. LA PRESION.

La presion es una variable fisica que se genera debido a la aplicacién de una

fuerza sobre un &rea o superficie determinada.

S (8)

Es por esta razén que podemos decir que la presion atmosférica se puede obtener
conociendo el peso de una columna de aire que tiene como base la unidad de

superficie.

Para la medicion de la presion se utilizan numerosos dispositivos y técnicas para
determinarla. Para esto el hombre ha desarrollado dos términos importantes, la
presion Absoluta y la presibn Manomeétrica.

La presion absoluta se determina a partir del vacio perfecto, sin embargo la
presion manométrica es medida a partir del vacio local, como podemos apreciar
en la figura 2.2. Por lo tanto si la presion manométrica es igual a cero, esto quiere
decir que la presion manométrica es igual a la presion atmosférica local. Por esta
razon, la presidbn absoluta siempre es positiva, en cambio las presiones
manométricas pueden ser positivas 0 negativas dependiendo de si la presién se
encuentra por arriba o por debajo de la presion atmosférica. Si la presion
manometrica se encuentra por arriba de la presion atmosférica, entonces decimos
gue la presién manométrica es positiva, si por el contrario la presibn manométrica
se encuentra por debajo de la presion atmosférica, entonces nos referimos a esta

COMOo una presion manométrica negativa.
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Figura 2.2. Representacion grafica de las presiones manométrica y absoluta.

Se hace uso de la manometria para poder medir el valor de la presion, utilizando
columnas de liquido en tubos verticales o inclinados. Esta técnica calcula el valor
de la presién tomando como referencia el valor de la presion atmosférica. Existen
tres tipos de manometros comunes que utilizan esta técnica, el PiezOmetro, el

mandmetro de tubo en U y el manémetro de tubo inclinado.
El Piezometro es el modelo mas sencillo de mandémetro, utiliza una columna de
fluido en reposo y un tubo vertical que se encuentra abierto en la parte superior y

conectada a la camara donde se desea medir la presion.

La presion a cualquier elevacion dentro de un fluido homogéneo (P) puede

determinarse por la siguiente relacién:
p=sh+p, (9)

donde con ayuda de la presion de referencia (F,) y la altura (h) medida entre P y

P, como lo muestra la figura 2.3.



Ahierto

Figura 2.3. Piezometro.

Podemos calcular la presion P, si tomamos la presion de referencia como cero

(P, =0). En este caso tendriamos la siguiente ecuacion para calcular P, :

Pa =7 (10)

donde y es el peso especifico del liquido en el recipiente y h la altura desde la

presion de referencia y la presion a determinar.

Existe otro modelo de mandmetro llamado manémetro de tubo en u, el cual utiliza

un tubo en forma de U como el que muestra la figura 2.4.
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Figura 2.4. Man6émetro de tubo en U.

La presion en P, se puede calcular teniendo en cuenta las alturas de la columna

como:.
Pa =720 =7y (11)

donde y, es el peso especifico del liquido en el recipiente, y, es el peso
especifico del fluido que se usa en el mandmetro, h, y h, las alturas en la
columna correspondiente. Teniendo en cuenta esta relacién, si se requiere
calcular la presion en un gas, la expresion y,h, de la columna de gas es a menudo

insignificante, obteniendo la siguiente relacion:



Pa =7,h, (12)
para calcular la presién utilizando solo la altura y el peso especifico del fluido.
Otro tipo de mandémetro es el mandmetro de tubo inclinado, este se utiliza para

detectar pequefios cambios de presion siendo similar al manémetro de tubo en U

pero con una inclinacién en la columna como lo muestra la figura 2.5.

i

11

Py

F—=—

H—

\

Figura 2.5. Manometro de tubo inclinado.
La diferencia de presion p, — p; Se puede expresar como:
Pa— Ps =721,5€n0+ 30, — 10y (13)

Esta relacion puede expresarse de forma diferente si los tubos contienen un gas,

de esta forma la ecuacion seria:

Pa — Pg =7,l,5end (14)



tomando como insignificantes las contribuciones de las columnas h, y h, del gas

[4]

Un tipo de sensor de presion es el Sensor de Presion tipo Pirani. Cualquier tipo de
sensor de conductividad térmica en el cual el cable caliente hace parte de un
brazo o parte de un puente de Wheatstone es llamado Sensor Pirani. El esquema

mas basico de un sensor Pirani se muestra en la figura 2.6.

Este sensor utiliza un método llamado “Método de constante de temperatura”
aprovechando que cada medida de presion es tomada por una temperatura
constante del cable, convirtiéendose en el método mas sensible y preciso para

medir la presién utilizando un puente de Wheatstone [,

Tubo
Sensor

Tubo
Compensador

Figura 2.6. Circuito basico de un sensor Pirani.
2.2.2. LA TEMPERATURA.

La temperatura es una variable fisica que nos permite conocer la medida de la
energia media presente en las moléculas que conforman una sustancia. Su
medida es una de las mediciones fundamentales que se realizan dentro de

procesos industriales y procesos de investigacion. Por esta razon existen diversos



elementos que permiten realizar la medida de esta variable fisica dependiendo del
rango y del ambiente en el cual se encuentre la temperatura. Ademas existen una
serie de limitaciones para obtener la medida de la temperatura debidas a
circunstancias como la velocidad en la obtenciéon de esta variable o la distancia

que existe entre el elemento que mide la temperatura y el instrumento receptor.

La temperatura es medida gracias a que produce ciertos fenémenos sobre los
instrumentos especializados para medirla. Estos fendmenos pueden ser modificar
otras variables como el volumen, intensidad de la radiacion total que emite un
cuerpo, variaciéon de magnitudes eléctricas como la resistencia de un conductor o
de un semiconductor o la creacién de una f.e.m. en la union de dos metales

distintos.

Asi, aprovechando estos cambios generados por la temperatura el hombre ha
creado instrumentos como pirémetros de radiacion, termometros de resistencia,
termdmetros de cristal de cuarzo, termOmetros ultrasonicos, termémetros de

vidrio, termdmetros bimetalicos, etc.

Todos estos elementos tienen unos intervalos de medida, algunos de ellos son

mostrados en la figura 2.7.
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Figura 2.7. Rango de medida de algunos instrumentos de temperatura.

Los termopares son instrumentos inventados por el hombre para determinar la
temperatura de un objeto o de un sistema, utilizando el efecto descubierto por
Seebeck en 1821, que nos afirma que cuando dos hilos de diferentes materiales
(como el NiCr y el Ni) unidos en dos puntos como lo indica la figura 2.6. se
presenta un voltaje en los extremos, cuando la temperatura en el otro extremo
(union de punto) es diferente a la temperatura de los terminales del instrumento de

medida ¢!,

Metal A

Metal B

Figura 2.8 Termopar.
2.2.3. LA CONCENTRACION.

La concentracion es la proporcion que existe entre la cantidad de soluto y la
cantidad de disolvente dentro de una disolucion.

Esta variable es de importante interés en muchos campos, por ejemplo para
determinar la concentracién de ciertos tipos de gases, ya sea para realizar analisis
acerca del funcionamiento correcto de algunos elementos dentro de la industria
(previniendo posibles explosiones) o para relacionarla con otras variables fisicas

dentro de procesos de investigacion.

Los instrumentos que miden la concentracibn son también conocidos como

analizadores y utilizan ciertas propiedades caracteristicas de los gases como el



coeficiente de absorcion infrarroja, el paramagnetismo del oxigeno y la

conductibilidad térmica.

La conductividad térmica se aplica para determinar la proporcion de un
determinado gas dentro de un sistema que produzca otros gases de combustion,
como es el caso de las calderas de vapor. Esta determinacion se realiza midiendo
la diferencia en la resistencia de unos hilos calentados eléctricamente que se

encuentran en contacto con el aire y con los gases de combustion.

Salida
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Figura 2.9. Analizador por conductividad térmica.
Ademas de los analizadores de conductividad térmica existen los sensores de
oxigeno paramagnéticos. Estos son utilizados para calcular las propiedades
magnéticas de las mezclas entre gases. La forma en la cual se realiza el proceso
de medida se basa en que la susceptibilidad magnética de una mezcla de gases
depende de la concentracion de oxigeno y utilizando sensores de oxigeno
magneto-mecanicos puede determinarse dentro de la mezcla la proporcion

presente de este gas.
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2.10. Analizador por sensores paramagnéticos.

El otro tipo de analizador que existe es el analizador de infrarrojo. Este tipo de

analizador aprovecha el fenbmeno de que algunos gases como el COz, CO, CHa,

CsHs, SO2, NHs o el vapor de agua absorben en cantidades detectables radiaciéon

infrarroja, mientras que el Oz, N, H, Cl y otros gases elementales no la absorben.

Este analizador es de tipo selectivo debido a que trabaja dentro de una region

determinada absorbiendo la energia del sistema de gases [©l.
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Figura 2.11. Analizador por infrarrojo.



2.3. VACIO.

2.3.1. ASPECTOS GENERALES.

El vacio es un espacio con una presién total menor que la presién atmosférica, en
el cual ha sido removido el aire y otros gases. Es bien sabido que esta definicion
es solo tedrica, debido a que no podemos remover en totalidad todo el gas
existente en un espacio. Pero en la mayoria de los casos es necesario solo
evacuar del espacio requerido una pequefia porcion de este. Cuando se habla de
gas, generalmente se habla del aire, ya que este se encuentra inmiscuido en todos

los sistemas. El aire posee muchos componentes que podemos ver en la siguiente

tabla:

Tabla No 1. Componentes del aire en una atmaosfera hiumeda.
COMPONENTE CONTENIDO PRESION

(Vol %) Ppm (Pa)

N2 (Nitrégeno) 78.084+0.004 79,117
O2 (Oxigeno) 20.946+0.002 21,223
CO: (Diéxido de |0.033+0.001 33.437
Carbono)
Ar (Argdn) 0.934+0.001 946.357
Ne (Nedn) 18.18+0.04 1.842
He (Helio) 5.24+0.004 0.51
Kr (Cripton) 1.14+0.01 0.116
Xe (Xenon) 0.087+0.001 0.009
H2 (Hidrogeno) 0.5 0.051
CH4 (Metano) 2. 0.203
N20 (Oxido Nitroso) 0.5+0.1 0.051




Existen diferentes unidades para medir la presion dentro de un sistema,

presentandose equivalencias dentro de diversos sistemas de medida, ver tabla 1.

Tabla No 2. Equivalencias entre unidades de medida.

Presion en | Equivalencia Equivalencia Equivalencia Equivalencia
atmosferas en torr 0O |enbares en Pascales en PSI

mmHg (Pound per
Square Inch)

1 Atmosfera 760 1.01 101325 14.7

El vacio se puede clasificar dentro de 3 intervalos esencialmente, el intervalo de

bajo y mediano vacio, el intervalo de alto vacio y el intervalo de ultra alto vacio.

- El intervalo de bajo y mediano vacio se le denomina al espacio que
presenta una presion total entre 760 torr y 10 torr.

- El intervalo de alto vacio se le denomina al espacio que representa una
presion total entre 107 torr y 107 torr.

- El intervalo de ultra alto vacio se le denomina al espacio que representa

una presion total entre 1077 torr y 1078 torr.

Desde hace mucho tiempo el hombre ha dedicado sus esfuerzos para obtener y
comprender el vacio. Inclusive, el hombre a través de la historia hacia vacio sin
conocerlo, utilizando instrumentos como las valvulas (como es el caso de los
egipcios). Posteriormente con la aparicion de la primera bomba de aire en el siglo
XVII inventada por Otto von Guericke, el hombre incremento su interés en
desarrollar y mejorar la tecnologia del vacio. Luego (en el siglo XVIIl) Houskbee y
Mollet realizaron unas mejoras a la bomba de Von Guericke. De ahi en adelante

su historia puede resumirse con la tabla No 3.

Tabla No 3. Historia de las bombas de vacio.




ANO AUTOR DESCUBRIMIENTO

1850 Geissler y Toepler Bomba de columna de Hg

1865 Sprengel Bomba de gota de Hg

1905 Wolfgang Gaede Bomba de vacio o
rotatoria

1913 Wolfgang Gaede Bomba  molecular de
vacio

1915 Wolfgang Gaede Bomba de difusion

1916 Irving Langmuir Condensacién-difusion

1923 F. Holweck Bomba molecular

1935 Wolfgang Gaede Bomba de balastra

1936 Kenneth Hickman Bomba de difusion de
aceite

1953 Schwartz y Herb Bomba i6nica
Bomba criogénica

Ademas, los descubrimientos que se han hecho, como la invencion del manémetro
de mercurio, los diferentes tipos de bombas, los diferentes medidores, la
licuefaccion del helio y la refinacion de fluidos organicos para bombas que se
dieron a partir del siglo XVII, debido al andlisis e interés de Galileo al crear un
vacio parcial, han generado una cantidad inimaginable de inventos y un desarrollo
impresionante en todas las ramas de la tecnologia, en especial la tecnologia del
vacio. Pero la tecnologia de vacio no se hizo a si misma, esta necesit6 de muchos
descubrimientos en otros campos como la quimica, la fisica, las matematicas, los
materiales (la ciencia de la superficie y los ceramicos) y la ingenieria para poder

ser lo que es ahora y lo que tal vez sera en un futuro.

Existen diferentes tipos de bombas para generar vacio, estas poseen ciertos
parametros con los cuales pueden clasificarse. Es muy necesario saber cual es el

intervalo de presion en el cual la bomba trabaja, ademas también es necesario




saber cual es la presion mas baja que puede alcanzar, asi como la velocidad de
bombeo, la presion de descarga y el gas residual. En la siguiente grafica podemos

observar algunos intervalos de presion que manejan los diversos tipos de bombas
de vacio existentes [].
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4 P Molecular
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Figura 2.12. Rangos de las Bombas de Vacio.

Para relacionar los fendmenos y los procesos que se tienen dentro de un sistema
es necesario clasificar los diferentes rangos de presion a los cuales se somete un

sistema determinado. En la siguiente tabla se muestran los rangos de vacio.



Tabla No 4. Rangos de Vacio.

GRADOS DE VACIO

PRESSURE RANGE
(Pa)

Bajo (Low) 10°2P >3.3x103
Medio (Médium) 3.3x1032P> 101
Alto (High) 10Tz P > 10
Muy Alto (Veryhigh) 104=2P>107
Ultra Alto (Ultrahigh) 1072P > 1010

Ultra Alto Extremo (Extreme Ultrahigh) [ 101°2>P

Los sistemas de vacio utilizados en los laboratorios estan compuestos
esencialmente de una bomba y una linea de vacio (cdmara), conectada por medio

de un sistema de tuberias y ductos.

Normalmente en los sistemas que utilizan vacio dentro de los laboratorios trabajan
con cantidades muy grandes de moléculas de gas. Por ejemplo, dentro de un
metro clbico de gas a una presion de 10° Pa y a una temperatura de 22° C,
existen aproximadamente 2.5 x 10%°> moléculas, mientras que cuando tenemos un
metro clbico de gas a una presiéon de 107 Pa (un vacio ultra alto)l, existen
aproximadamente 2.5 x 103 moléculas. Aunque haya una reduccién enorme de la
cantidad de las moléculas existentes dentro del metro cubico expuesto al vacio,
podemos apreciar que asi se realice un vacio ultra alto, la cantidad de moléculas

dentro del sistema sigue siendo enorme.

Asi como la cantidad de moléculas varia cuando se realiza vacio sobre el sistema,
las distancias entre las moléculas también lo hacen. Si pudiéramos detener el
tiempo y ubicar las moléculas dentro de las intersecciones de una malla, podemos
medir una distancia de 3.4 x 10°m en presencia de una atmésfera de presion (10°

Pa), mientras que cuando colocamos nuestro gas de estudio a presiones




extremadamente bajas (107 Pa), podemos encontrar que la distancia de

separacion entre las moléculas seria de 3.4 x 10° m.

Tomando como suposiciones de que las moléculas se encuentran en constante
estado de movimiento, que todas las direcciones de movimiento son igualmente
probables, que todas las velocidades son posibles, sin embargo no igualmente
probables a las direcciones de movimiento y que las moléculas no ejercen fuerzas
sobre otras particulas a menos de colisionen entre si, podemos entender ciertas

propiedades interesantes de los gases ideales.

Dentro de los movimientos de las moléculas ellas colisionan unas con otras
conservando su energia. Este tipo de colision se denomina eléstica y presenta un

cambio en la velocidad de las moléculas con cada colision.

La velocidad promedio de una particula puede ser calculada por la relacion

descubierta por Maxwell y Boltzmann:

1/2
(30
miz (15)
Donde T es la temperatura absoluta, m es la masa de la molécula y k es la

constante de Boltzmann (k =1.3806503x10‘23%). De esta relacion se deduce que

cuando hay un aumento de la temperatura dentro de nuestro sistema, las
particulas tienden a colisionar mas unas con otras y contra las paredes con un
incremento de momento y frecuencia. Ahora, las moléculas estan uniformemente
distribuidas a lo largo del volumen y viajan en lineas rectas hasta que ellas
colisionan con una pared o con otra molécula, cada molécula viaja en diferente
linea recta, con diferente velocidad y recorre diferentes distancias, debido a que

cada molécula esta distribuida aleatoriamente. A esta accion realizada por cada



molécula se le denomina “Camino libre”. El Camino libre medio se define como la

distancia o espacio entre dos colisiones sucesivas de las moléculas de un gas:

_ 1
1/2 42
2 dO V4 (16)

A=
Donde A es el camino libre medio, n es la densidad del gas y d es el diametro
molecular.

Para determinar el nimero de moléculas que atraviesan una distancia x antes de

sufrir una colisién utilizamos la siguiente relacion:

X
N=N'e* (17)
Donde N' es el numero de moléculas en el volumen del sistema, x es la distancia
que atraviesa una molécula antes de sufrir una colisibn y Aes el camino libre
medio.
De acuerdo a la teoria cinética de los gases, el flujo de particula de un gas ideal

que golpea con una unidad de superficie o que cruza un plano imaginario se

puede determinar utilizando la siguiente relacion:
4 (18)

Donde I' es el flujo de particula, v es la velocidad promedio y n es la densidad

de particula.

Ahora, al sustituir la velocidad promedio en la ecuacién de flujo de particula:



1/2
2mrr (19)

Como podemos ver, el flujo de particula es directamente proporcional a la

densidad de particula y a la raiz cuadrada de T .
m

Una molécula que incide sobre una superficie impartiria una cantidad de
movimiento de 2my1Cos® . Realizando una integracion sobre todos los angulos
posibles en el plano medio, nosotros podemos expresar la presion con la

siguiente relacion:

(20)

Teniendo en cuenta que la temperatura de una molécula es proporcional a su

energia total (Reemplazando la velocidad promedio v’ en la relacién que describe

la presion), encontramos que:

2.2 (21)

Por ultimo, relacionando la expresién que describe a la presién con la expresion

que describe la energia total, podemos obtener la siguiente relacion:
P =nkT (22)
encontrando de esta forma la presion absoluta. Esta relacion es muy importante

debido a que resume todas las leyes de los gases que se habian encontrado

experimentalmente, como la ley de Robert Boyle:



PV, =RV, (Cuando N y T son constantes) (23)

también la ley de Charles:

Ve

V.
~L =2 (Cuando Ny P son constantes) (24)
Tl T2
la ley de Avogadro:
Pl I:)2
N = N (Cuando T y V son constantes) (25)
1 2

y la ley de Dalton:

F)t:F)l+P2+P3+"'F)i (26)

[5,



2.3.2. FORMAS DE OBTENCION.

La realizacion de un sistema de vacio necesita del desarrollo de bombas, galgas y
materiales y de la fabricacion de una linea de vacio con técnicas apropiadas de
sellado. Un sistema de vacid, en general, esta constituido por tres componentes

principales como lo muestra la figura 2.13.

Region de vacio

Trampa
(aire o humedad)

Bomba

Figura 2.13. Sistema de vacio en general.

La bomba de veleta rotatoria produce vacio bajo y trabaja con un sistema llamado
“aceite sellado”, trabaja en ciertos sistemas como una “bomba de respaldo” y
puede desalojar un volumen de gas entre 10 a 200 m3h generando presiones

dentro de una cdmara en el rango de 1 a 10° Pa.



Trabaja de la siguiente manera: Observando la figura 2.14. El vacio se genera
justo en la boquilla de la bomba (1) y atraviesa el ducto (2). Los gases son
succionados hacia la camara de succion (A) y estos son comprimidos en la regiéon
(B) por el rotor (3) y la veleta (5) y son expulsados hacia la atmosfera por la al
atravesar la camara (C) para posteriormente salir por el tubo de escape (4).

El aceite cumple dos funciones importantes dentro de la bomba, la primera es
generar un sello hermético producido por el vapor del aceite entre el rotor y la
superficie de las camaras (B y A) y la segunda es lubricar y llenar el volumen

sobre la valvula de descarga.

Eotor

Figura 2.14. Bomba de pistén rotatorio.

Este tipo de bomba es usado como “bomba de combate” sola 0 acompafada de
otras bombas en muchos sistemas. Puede desalojar un volumen de gas desde los
30 a los 1500 m3/h.

La bomba difusora ha existido por mas de medio siglo y en los dltimos 20 afios ha
sufrido avances significativos. EI mas importante desarrollo en este reciente
periodo, ha sido el descubrimiento de los fluidos de vapor de presion bajos y el
control de los flujos de contracorriente. Los rangos de presion alcanzados por una
bomba de difusién oscilan entre los 102y los 10 torr.

La bomba de difusion genera vacio debido a que el aceite dentro del sumidero de

aceite se calienta hasta alcanzar una presion de vapor apreciable, dirigiéndose



posteriormente hacia la linea de salida por la accion de los elementos de chorro de
vapor de la bomba de difusion. Estos chorros de vapor arrastran las moléculas de
gas y las dirigen hacia la linea de salida donde son bombeadas por la bomba de
respaldo. Los vapores de aceite son condensados por las paredes refrigeradas,
regresando asi al sumidero de aceite [®. Un esquema de la bomba difusora se

indica en la figura 2.15.
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Figura 2.15. Esquema de una bomba difusora.



2.4. GASES CONTAMINANTES.

2.4.1. ASPECTOS GENERALES.

Dentro del medio ambiente terrestre existen cuatro regiones bien definidas:
litosfera, atmosfera, hidrosfera y la biosfera. Estas cuatro regiones estan
interrelacionadas y forman nuestro medio ambiente normal denominado
“Ecosfera”. Dentro de ella existen ciertos elementos quimicos que conforman el

aire en proporciones ligeramente variables, ellos son:

- Oxigeno (21%)
- Nitrégeno (78%)
- Vapor de agua (varia entre 0 — 7%)

- Criptén y otros gases nobles 0.93

Pero esta composicion natural del aire, puede ser alterada por otros tipos de
gases, pequefias gotas y particulas que reducen su calidad. A este tipo de
fendmeno se le denomina “Polucion” y es causado por todas las particulas
generadas por diversos medios de transporte (automoviles, buses, aviones), la
industria y otros factores producidos por el hombre en la naturaleza (como el humo

gue se produce al quemar la madera y del fuego de los cultivos).

Pero la mayor parte de la polucion, en la mayoria de las ciudades, es generada
por el ozono a nivel del suelo. El ozono puede producirse artificialmente con un
generador de ozono constituyendo una aplicaciéon voluntaria, pero también se crea
involuntariamente cuando los gases que han sido liberados en el aire debido a la
combustion de la gasolina dentro de los motores de ciertos medios de transporte,

interactdan al entrar en contacto con los rayos solares.



Existen dos tipos de ozono dentro de la atmosfera de la tierra. Uno de ellos se
encuentra en la estratosfera de forma natural y se produce por la accion de la
radiacion ultravioleta que disocia las moléculas de Oz en dos atomos sumamente
reactivos. Esta alta reactividad produce que estos atomos disociados se unan
facilmente con otras moléculas de Oz formando asi las moléculas de ozono (O3s),

gue apantallan al planeta contra las radiaciones solares.

El ozono a nivel del suelo es el que constituye la mayor parte de toda la polucion
del aire dentro de las ciudades. Este se crea cuando los gases que han sido
generados por los motores, por la combustién de la gasolina, interactian con los

rayos solares.

Los gases tOxicos son gases que provienen de plantas de combustible y de
produccion, asi como de los autos, el suelo y los vertederos. Estos gases pueden
llegar a ser altamente nocivos para la salud dependiendo de las concentraciones
que de ellas exista. El aire del medio ambiente contiene sustancias nocivas como
monodxido de carbono, 6xidos de nitrégeno, hidrocarburantes, hollin y metales
pesados. Existen lugares donde se debe realizar un manejo mas apropiado y

adecuado de los gases toxicos, como es el caso de plantas industriales y minas.

Todos sabemos que el aire es uno de los principales medios de supervivencia
para muchas especies dentro del planeta tierra. El aire es una combinacion de
diferentes gases que hacen parte de la atmosfera terrestre, estos gases estan
sujetos a la tierra debido a la accion de la gravedad y son esenciales para nuestra

supervivencia 8,



2.4.2. MEDIOS DE DETECCION Y PEQUENA ALUSION A LOS SENSORES DE
GASES.

Un sensor es un dispositivo, que como su nombre lo indica, sensa
manifestaciones, fendmenos fisicos o sefiales. En la mayoria de los casos la sefal
de salida de un sensor no es apta para el proceso que se requiere, por lo tanto se
debe acondicionar la sefial para que sea apreciable y manejable pensando en la
construccion de dispositivos de buena calidad, mas si se considera el sensado de
gases que es un proceso de vital importancia dentro de la vida diaria, debido a la
invasion de diversos gases dentro de nuestros hogares (como por ejemplo el gas
domiciliario), vehiculos (el gas natural vehicular) y en el planeta tierra (ciertos tipos
de gases que estan presentes en la atmésfera y que han desarrollado el efecto
invernadero). Es por esta razén que el hombre ha tenido la necesidad de disefar
dispositivos que respondan a las fugas excesivas de los diversos tipos de gases
con los que convivimos y que ocasionan efectos nocivos. Los sensores de gas son
utilizados a nivel de los hogares en los que habitamos asi como en las grandes
plantas industriales. Estos dispositivos presentan una importancia enorme debido
a que hacen parte de la seguridad del personal y del entorno que los rodea. Los
diversos sensores utilizados para detectar los gases utilizan principios destinados
a encontrar la manera mas adecuada y sencilla de determinar el incremento en la
concentracion de un determinado gas dentro de un cierto lugar. La diferencia que
existe entre los diversos tipos de sensores radica en la naturaleza del fenémeno

que hace que el sensor detecte el gas de interés.

El tipo de sensor utilizado en este trabajo es un sensor semiconductor de SnOzq,
que hace parte de los sensores de Oxidos metdlicos. Este tipo de sensores
presentan un cambio en su resistencia eléctrica debido a una reaccion quimica en
su superficie entre el oxigeno y el gas a detectar. Esto se debe a que ocurre una
adsorcion de oxigeno sobre la superficie del grano del material semiconductor,

extrayendo un electron del sensor [,



CAPITULO 3 SENSORES DE GASES

3.1. ORIGEN Y NATURALEZA DE LOS SENSORES: SENSORES DE GASES.

El mundo en el que vivimos esta en evolucién y cambio constante lo que le genera
al hombre desafios enormes ya sea para aprovechar los recursos que el medio
ambiente le ofrece o para entender el mundo en el que vive y mejorar su
adaptacion al mismo. A través del tiempo el hombre ha tenido la necesidad de
mejorar la percepcion, sensibilidad y rango de sus sentidos debido a que en
ciertos casos estos no logran detectar las pequefias variaciones o cambios dentro

de un sistema o un proceso.

El entendimiento de nuestro mundo es de gran importancia en el sentido de que
cuanto mas se sepa sobre su comportamiento, mejores ideas se pueden generar
para alcanzar una mejor calidad de vida sin afectar el medio ambiente. Si el
hombre hubiera conocido desde un principio los riesgos de producir ciertos
compuestos como refrigerantes industriales, propelentes, fungicidas de suelo, etc.,
tal vez hubiera optado por investigar mas con el fin de encontrar otros menos
dafinos y controlar los efectos negativos que estos producian, disminuyendo en
gran parte la contaminacion ambiental que actualmente se tiene y que es uno de
los factores mas preocupantes de nuestra existencia. E| hombre moderno avanza
mas racionalmente en el desarrollo de las nuevas tecnologias porque se ha dado
cuenta de que camina sobre una “zona de alto riesgo” y que asi, como puede
construir puede “destruir’ lo que posee. Actualmente, los cientificos realizan
muchas mas pruebas, y estudios, con el fin de garantizar desde un principio un
producto que cumpla con la funcionalidad para la cual se elabora pero que no sea
perjudicial a corto, mediano y/o largo plazo para el entorno. Pero, ¢Cémo hace el
hombre para determinar la calidad y el efecto de, por ejemplo, los materiales que

disefia o que utiliza?



¢, Cual seria la herramienta mas adecuada para realizar este control?

Para respondernos a estas preguntas es necesario tener en cuenta que el
procedimiento regular del método cientifico involucra la observacion vy
posteriormente una serie de pruebas “controladas” (experimentos), que después
de un analisis cuidadoso de los resultados permitan corroborar o reformular las
hipétesis formuladas inicialmente. La aplicacion del método cientifico en el
mejoramiento y control de la calidad del medio ambiente exige tener un buen
entendimiento de nuestro complejo mundo, una mejor observaciéon del mismo,
permitiéndole al hombre formular ideas e hipdtesis que le de la posibilidad de
desarrollar nuevas tecnologias y dispositivos que le ayuden a dar cumplimiento a

tan importante objetivo.

Aunque los sentidos del hombre son “herramientas” incomparables e invalorables,
en ciertas ocasiones no son lo suficientemente sensibles para reconocer,
observar, las pequefas variaciones que experimentan las variables
termodinamicas dentro de ciertos sistemas y/o procesos; los sentidos son
indicadores “macro-sensitivos” que permiten reconocer cambios considerables de
ciertas variables. Debido a lo anterior es que el uso de los sensores se torna
imprescindible, ya que ellos en principio permiten determinar con una mayor
exactitud las variaciones que puede experimentar una variable fisica dentro de un

sistema y/o proceso.

En general existen cuatro factores importantes que han permitido que la
tecnologia de los sensores haya evolucionado rapidamente, convirtiéndolos en
dispositivos con una mayor “sensibilidad” que los sentidos.

El primero de ellos es la exactitud con la cual los sensores pueden apreciar las
leves variaciones de las variables de interés, comparables y en algunas ocasiones
mejores que las de nuestros sentidos (tema muy controversial para determinados
rangos Yy variables, ya que los sentidos presentan buena capacidad de resolucion
y porque poseen transductores especiales acoplados al gran centro de analisis

gue es nuestro cerebro). Indudablemente nuestros sentidos son insuperables,



brindandonos buenos rangos de sensibilidad con altas velocidades de respuestas.
Los sentidos se han ido desarrollando con el fin de facilitarle al hombre su
adecuacion y desenvolvimiento en su habitat. Pero, actualmente el mundo ha
cambiado mucho, tal que nuestro “habitat” cambia a velocidades sorprendentes, lo
gue ha ocasionado que nuestros sentidos no se adapten tan rapidamente a estos

cambios.

El segundo factor se genera por la dificultad que tienen nuestros sentidos para
detectar y diferenciar las diferentes variables fisicas que se conocen;
indudablemente el “grado de deteccion” de nuestros sentidos esta limitado y es
mas de naturaleza cualitativa que cuantitativa. ¢Como se podria superar la
limitacion que tiene un invidente para “observar la luz’? para este y muchos otros
problemas, el hombre se ha ingeniado una serie de elementos que pueden
“traducir” la informacion encriptada que brinda el universo; estos elementos son
conocidos como transductores y brindan la posibilidad de transformar las sefiales,
que son indetectables para nuestros sentidos, en informacion valiosa y altamente
analizable. Con los transductores se puede determinar las variaciones que
experimentan las variables fisicas que no podemos percibir por medio de nuestros
sentidos. El tercer factor es la buena tolerancia que pueden presentar los sensores
en medios hostiles si se compara con la de los sentidos del ser humano normal.
Esta caracteristica permite utilizar los sensores para investigar el comportamiento
de las variables de interés bajo ciertas condiciones en las que los sentidos del
hombre sufririan efectos irremediablemente dafiinos, como es el caso de las altas
temperaturas; aunque el hombre posee sensores especializados para detectar y
determinar la temperatura de un cuerpo, no puede someterse a temperaturas que

excedan los limites de deterioro de los tejidos organicos.

El dltimo factor esta relacionado con el hecho de que los sensores permiten
cuantificar las variaciones de las variables, favoreciendo de esta forma el uso de
las unidades fisicas. ¢ Como se puede determinar de manera exacta el umbral de

audicién de una persona? Esta pregunta no es facil de responder debido a que la



“sensibilidad” de un ser humano frente al sonido es un parametro o variable fisica
que no tiene el mismo “valor” para todas las personas. En cierto sentido es muy
dificil, por no decir imposible, calibrar los sentidos de dos seres humanos para que
detecten de igual forma las variaciones del entorno. Ademas la idea de determinar
con exactitud la respuesta con la cual nuestros sentidos evaltan las variables del
medio ambiente es bastante cuestionable porque, aunque la estructura
fundamental de los sentidos humanos sean los “sensores”, tratar de cuantificar el
grado de “sensibilidad” de una persona convertiria al cuerpo humano en una
maquina fria y sin vida, alejandonos de la vision clasica del cuerpo humano como
un material “magico e indescifrable”. Este ultimo factor es muy importante dentro
del campo de la investigacion, cuando se considera el uso de los sensores, debido
a que se requiere de cierta precision para determinar la magnitud de la variable de
interés en el sistema fisico o el proceso, permitiendo un mayor control de todos los

experimentos que se realicen.

Por estas razones el hombre ha venido trabajando en el desarrollo de los
sensores, perfeccionandolos dia a dia, para mejorar la percepcion de su entorno,
tomando en cuenta la funcionalidad de los mismos con relacion a su respuesta.
Existen muchos tipos de sensores de acuerdo a las variables fisicas de interés en
el caso concreto de este trabajo, los sensores que detectan la presencia de gases,
en determinados sistemas, es el interés central del mismo. Este tipo de sensores
son llamados “sensores de gases” y tienen generalmente dos funciones

especificas [

- Determinar la calidad del aire

- Garantizar seguridad por la presencia de ciertos gases

Los sensores que determinan la calidad del aire permiten conocer la concentracion
de un cierto gas dentro de un sistema adiabatico y los sensores que brindan
seguridad, dentro de un area de trabajo, ayudan a monitorizar gases toxicos para

el ser humano o la combustibilidad de los mismos; la funcionalidad de estos



sensores depende del nivel de sensibilidad que posean, asi como de su

estabilidad y selectividad.

Los tipos de sensores de gases mas utilizados son:

(a) Sensor con mecanismo redox. Este sensor actia electroliticamente debido
a que los gases que se ponen en contacto con el sensor reaccionan en la
superficie de su electrodo, activando el mecanismo de oxidacién o
reduccion, que es con el cual se identifica el tipo de gas sensado 19, Este
tipo de sensor es selectivo y dependiendo del gas que este sensando
puede presentar mayor o menor sensibilidad; su tiempo de vida util es de
aproximadamente 3 afios (dependiendo de su uso) y requiere de poca
potencia para alimentarse.

(b) Sensor con mecanismo catalitico. Este tipo de sensores ayuda a la
deteccién de gases combustibles. Ellos funcionan a través de un medio
catalizador que favorece la combustion, a baja temperatura, de las
moléculas del gas problema que se encuentren sobre el sensor,
permitiendo asi que el sensor pueda detectarlo 1. Este sensor tiene un
tiempo de vida atil de aproximadamente 2 afios y detecta la mayoria de los
gases, en especial los hidrocarburos.

(c) Sensores con mecanismo infrarrojo. Este tipo de sensores detecta la
presencia de un gas utilizando el principio de absorcion de luz infrarroja por
parte del dicho gas. La absorcion de luz ocasiona que el gas aumente su
temperatura, condicion que le permite al sensor identificar la concentracion
del gas, ya que la concentracion es proporcional al aumento de temperatura
[12] Este tipo de sensor tiene un largo tiempo de vida Util debido a que no se
presenta contacto directo con el gas y es el sensor apropiado para sensar
gases que son combustibles, gases que contienen moléculas conformadas
por dos 0 mas atomos.

(d) Sensores con mecanismo de fotoionizacion. Este tipo de sensor utiliza luz
ultravioleta para ionizar las moléculas del gas a detectar. En el momento en

gue se ionizan las moléculas, los electrones libres que se generan chocan



con los electrodos del dispositivo, generando una corriente que se puede
utilizar para determinar el tipo de gas presente 19, Este tipo de sensor
puede determinar el tipo de gas existente debido a que la concentracién del
gas es proporcional a la magnitud de la corriente.

(e) Sensores de estado solido. Este fue el tipo de sensor que se utilizé en este
trabajo. El sensor es fabricado con un 6xido metalico, principalmente posee
metales de transicion, y presenta cambios en una de sus propiedades
fisicas, por ejemplo en la conductividad eléctrica, lo que permite detectar la
presencia del gas de interés Pl. Los sensores de estado sdlido presentan
buena versatilidad, lo que permite sustituir otros tipos de sensores, Yy

ademas poseen una larga vida util.



3.2. MECANISMO DE FUNCIONAMIENTO DE LOS SENSORES
SEMICONDUCTORES DE SnO:a.

Los sensores semiconductores, también llamados sensores de estado sélido, son
fabricados a partir de 6xidos de metales, tal como el dioxido de estafio. Estos
sensores tienen como principal caracteristica la de cambiar sus propiedades
eléctricas cuando se encuentran en presencia de un gas bajo ciertas condiciones
de temperatura y presion. Este comportamiento se produce debido a una reaccion
entre el oxigeno y el gas “problema” sobre la superficie del sdélido. Esta reaccién
ocasiona un cambio de la resistencia del sélido indicando la “sensibilidad” del
mismo ante la presencia del gas. En sintesis, el sensor de dioxido de estafio
cambia el valor de su resistencia eléctrica cuando se encuentra en presencia de

un gas problema, por ejemplo CO y NOx.

El comportamiento indicado anteriormente ocurre debido a que se presenta una
sorcion, absorcién o desorcion, del oxigeno por parte del semiconductor, lo que
ocasiona la aniquilacién o la generacion de vacancias de oxigeno presentes en la
superficie y dentro del sensor. Cuando hay absorciébn de oxigeno, a oxigeno
atomico superficial, captura electrones que se encuentran en la banda de
conduccion del solido, al mismo tiempo que el oxigeno ionizado que se conforma
difunde hacia las vacancias dentro del solido, proceso que da como resultado en

aumento en la resistencia eléctrica del sensor.

Este fenomeno se ve fuertemente afectado por las variaciones de presion y
temperatura, por la temperatura porque el proceso es térmicamente activado. La
disminucién de presion, vacio, y/o el aumento de temperatura, en el entorno del
sensor, favorece que ciertos oxigenos sean extraidos del sensor, provocando de
esta forma una disminucion en la resistencia, aumento de la conductividad, debido
a la generacion de vacancias de oxigeno dentro del sélido. Posteriormente cuando

el gas de estudio, para este trabajo el oxigeno, es inyectado al sistema se



presenta una eliminacion de vacancias dentro del solido, por la sorcion del

oxigeno, y por lo tanto un aumento de la resistencia, disminucién de la

conductividad, del sensor. Este proceso se ilustra en la figura (3.1)
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Eliminacion de Yacancias

Sensor semiconductor Generacion de Vacancias

FIGURA 3.1 Procesos de sorcion, desorcion y absorcion de oxigeno
respectivamente, que se utilizan para justificar la variacion de la resistividad del
sensor.

El modelo anterior permite explicar el comportamiento que sufre el sistema cuando

se varian ciertas variables termodindmicas dentro de é€l, principalmente la

concentracion de vacancias dentro del solido, la presion de oxigeno y la

temperatura del entorno del material activo, sensor 3,



3.3 OBTENCION DE SENSORES DE OXIDO DE ESTANO.

Aunque el objetivo central de este trabajo de grado no era la obtencion del
material activo, como si lo fue para otros proyectos [*4 151, fue necesario conformar
el sensor a caracterizar con el equipo disefiado para tal fin. Para ello se utilizo la

metodologia estructurada en los proyectos referenciados.

Figura 3.2. El sensor semiconductor de gases fabricado en este trabajo para

caracterizar con el equipo disefiado para tal fin.

Como es bien sabido, dentro de todo proyecto existen ciertos aspectos que hay
qgue tener en cuenta y cumplir, para obtener buenos resultados, para el presente
caso, la fabricacién del sensor de gas de dioxido de estafio (figura 3.2.) requirié
del uso de varios reactivos quimicos y de cierto procedimiento experimental
descrito en trabajos previos (referencia trabajos previos) para obtener un
dispositivo que respondiera adecuadamente a la presencia del gas de interés, el
oxigeno en este caso. A continuacion se indican las diferentes etapas que se
siguieron para obtener el sensor de gases, de SnOz2, que se caracteriz6 con el

equipo disefiado para tal fin.



3.3.1. OBTENCION DE LA MATERIA PRIMA PARA CONFORMAR EL
MATERIAL ACTIVO.

La primera actividad que se realizdé fue la obtencion de la materia prima para
conformar el ceramico de “dioxido de estano”. Este 6xido fue sintetizado en el
laboratorio de CYTEMAC de la Universidad del Cauca utilizando la técnica de
precursor polimérico (Pechini). Después de seguir el procedimiento descrito en la
literatura [*4, se obtuvo un material precalcinado el cual se sometié a un proceso

de calcinacion utilizando el programa de calentamiento indicado en la figura 3.3.
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Figura 3.3. Programa de calentamiento a que fue sometido el material

precalcinado obtenido por el método Pechini.

El horno utilizado para realizar este programa de calentamiento es el que se

muestra en la figura 3.4.



Figura 3.4. Horno utilizado para realizar el programa de calentamiento de la

muestra precalcinada obtenida por el método pechini.

Para que el polvo se calcinara homogéneamente fue necesario colocarlo en
pequenas cantidades, dentro de “pequefias balsas” ceramicas destinadas para tal
fin, y evitar que quedaran partes del polvo sin calcinar. Con esta precaucion se

obtuvo un polvo de apariencia blanca, homogéneamente calcinado.



3.3.2. PREPARACION DEL SUSTRATO.

Los sustratos, sobre los que se depositaron las peliculas gruesas de SnOg,
sirvieron de soporte para el material activo y como material aislante
eléctricamente; la pelicula depositada sobre el sustrato facilité la manipulacién del
dispositivo y por lo tanto la medida del material (di6xido de estafio). Los sustratos
se fabricaron de un material que fuera aislante eléctrico y sobre él se depositd
adecuadamente un material conductor, plata, para conformar los electrodos. Como
sustratos se utilizaron pequefas laminas de vidrio cortadas previamente, utilizando
un cortafrio, obteniéndose piezas con dimensiones de 2 centimetros de largo, 1
centimetro de alto y 2,5 milimetros de espesor.

La obtencion del sustrato requirié de un trabajo muy limpio. Primero que todo se
esterilizaron todos los implementos que se utilizaron en la obtencion del sustrato:
el sustrato de vidrio propiamente dicho, las pinzas y las mascaras de aluminio
utilizadas para depositar adecuadamente los electrodos de plata. La limpieza de
los instrumentos se realizé utilizando un equipo de ultrasonido, marca BRANSON
modelo 2510 (figura 3.5) y que se encontraba en el laboratorio de Catdlisis de la
Universidad del Cauca. Inicialmente el equipo de ultrasonido fue llenado con agua
destilada hasta un nivel indicado en el recipiente del equipo.



Figura 3.5. Equipo de ultrasonido utilizado para la limpieza de los sustratos, y del

material utilizado para manipularlos, asi como las mascaras de aluminio.

Posteriormente se colocaron los sustratos dentro de un recipiente de vidrio
(beaker) que contenia acetona y todo este montaje se coloco en el recipiente del
equipo de ultrasonido; en este momento se puso a funcionar el equipo por 15
minutos. Luego se sacaron las piezas y se secaron en una estufa a una
temperatura de 60 grados centigrados; este mismo procedimiento se repitio
utilizando como solvente etanol puro. Durante el desarrollo de este proceso de
lavado se tuvieron en cuenta todos los cuidados y prevenciones requeridas para
una buena limpieza de las piezas; el recipiente del equipo ultrasonido se llené de
agua destilada hasta el nivel requerido con el objetivo de que la energia
proveniente de la fuente se transfiera totalmente al agua destilada. Ademas, no se
introdujeron las manos ni objetos extrafios cuando el ultrasonido estaba
funcionando. Como se utilizaron solventes inflamables (acetona y etanol puro) se
tuvo la precaucion de utilizar un recipiente de vidrio (beaker) para colocarlos en su
interior y sumergir en ellos los objetos a limpiar. Estos solventes se manipularon

con guantes y se utilizo bata de laboratorio en todo el proceso. Ademas, como los



sustratos con la pelicula depositada se sometieron a condiciones de vacio, durante
la caracterizacion del material activo, se utilizaron pinzas para manipular el
sustrato después de su limpieza. Otros solventes que se usaron para realizar la
limpieza, utlizando el bafio ultrasonico, fueron: etanol desnaturalizado,

tricloroetileno y metanol.

El llenado y vaciado de los solventes dentro de los recipientes se realizé dentro de
una campana extractora y después de realizar todo el proceso se lavaron todas
las piezas y elementos que se utilizaron. Al finalizar se tuvo cuidado de no botar
los solventes por el desagile ya que estos solventes atacarian las tuberias, y las
dafaria, ademas de contaminar el medio ambiente; por lo tanto, los solventes
residuales se depositaron dentro de contenedores especiales de vidrio, dispuestos
para tal fin.

Para depositar los electrodos sobre el sustrato se utilizé plata (0.392 gramos) en el
sistema de evaporacion del BAE 250, marca BALZER, que existe en el laboratorio
de Bajas Temperaturas de la Universidad del Cauca. Este equipo permitié
evaporar la plata, y depositarla sobre el sustrato, dentro de una camara especial.
Légicamente, todo objeto que este dentro de esta camara queda recubierto con la
plata evaporada. Pero como para los sustratos, a utilizar para conformar los
sensores, solo se necesitaba depositar electrodos de 8 x 8 milimetros, sobre una
de las caras del sustrato, ubicados adecuadamente sin tocarse, se fabricaron unas
mascaras de aluminio, con caracteristicas pre-determinadas, que se colocaron
sobre los sustratos de vidrio antes de realizar el proceso de evaporacion del metal;
estas mascaras evitaron que la plata que se evapord se depositara en lugares
indeseables sobre el sustrato. Utilizando esta metodologia se obtuvieron,
finalmente, 10 sustratos de vidrio con sus respectivos electrodos de plata y sobre

ellos se conformaron las peliculas gruesas de SnOa.



3.3.3. OBTENCION DE LA SUSPENSION RICA EN SOLIDOS PARA
CONFORMAR LA PELICULA DE SnO:a.

Contando con el polvo ceramico de SnO: sintetizado y con los sustratos
apropiados para depositar la pelicula, se procedié a obtener una suspensién rica
en solidos que posteriormente se utilizé para conformar la pelicula de SnO2. Para
ello se utilizo glicerina, polietilenglicol (P.M. 400), agua, acido acético y el SnO:
sintetizado que al mezclarlos adecuadamente permiti6 la obtencion de una
suspension densa y homogénea; las cantidades que se utilizaron de los
compuestos base, mencionados anteriormente, para conformar la suspension

viscosa rica en solidos se indican en la tabla 5.

Tabla No 5. Compuestos y cantidad utilizada para la conformacion de la

suspension rica en sélidos.

ELEMENTOS CANTIDAD
Dioxido de Estafio 0.75gramos
Glicerina 300 microlitros

Polietilenglicol (P.M. 400) | 100 microlitros

Agua 100 microlitros

Acido Acético 100 microlitros

La cantidad utilizada de polvo se pes6 empleando una balanza analitica (figura
3.7), que se encuentra en el laboratorio del grupo CYTEMAC de la Universidad del
Cauca, y los volumenes se midieron utilizando goteros y puntas de micro pipetas

graduados para tal fin (figura 3.8).



Figura 3.6. Balanza analitica usada para pesar la cantidad de SnO: utilizada en la

conformacion de la suspensioén rica en solidos.

Figura 3.7. Micropipeta, punta y brocha, utensilios utilizados en la obtencion de la

suspension rica en solidos.



3.3.4. CONFORMACION DE LA PELICULA DE SnO:..

Contando con una suspension rica en sélidos, estable y con la viscosidad
adecuada (ni muy humeda ni muy seca), se procedio a aplicarla, extenderla, sobre
la superficie de los sustratos que contenian los dos electrodos de Ag previamente
depositados, utilizando para ello la brocha que trae el recipiente de esmalte para
ufias, brocha que fue previamente limpiada en el bafio ultrasénico; durante la
deposicion de la pelicula se garantizé que la superficie del sustrato estuviera

limpia y seca.

Por ultimo, para que la pelicula conformada con la suspension rica en sélidos se
adhiriera al sustrato y se densificara un poco, el sistema pelicula — sustrato se
tratd térmicamente utilizando el programa de calentamiento que se indica en la
figura 3.8. para ello se utilizé el horno (figura 3.9) que se encuentra en el

Laboratorio de Bajas Temperaturas de la Universidad del Cauca.
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Figura 3.8. Programa de calentamiento utilizado para tratar térmicamente el

sistema sustrato — pelicula.



Figura 3.9. Horno utilizado para realizar los tratamientos térmicos de las peliculas

de SnO:2 depositadas sobre sustratos de vidrio que contienen los electrodos de Ag

respectivos.

Después de tratadas térmicamente las peliculas de SnO2, material activo del
sensor de gases, se guardaron en una cadmara al vacio (figura 3.10.) para evitar la
contaminacion de la pelicula ocasionada por el entorno.



Figura 3.10. Camara al vacio empleada para guardar las peliculas de SnO2

conformadas y que constituyen el material activo del sensor de gases.



CAPITULO 4 DISENO Y PUESTA A PUNTO DEL EQUIPO UTILIZADO PARA
DETERMINAR LA CAPACIDAD SENSORA DE GASES DE PELICULAS DE
SnOo.

4.1. EQUIPO CONVENCIONAL.

El interés por los sensores de gas se extiende por todo el mundo debido a la gran
importancia que tienen en las estrategias que se estan gestando continuamente
para controlar la degradacion que esta ocasionando el hombre de su medio
ambiente. Es por esto que en diferentes partes del mundo existen grupos de
investigacion que desarrollan materiales activos y poseen equipo que permiten
detectar la presencia de un gas dentro de un ambiente determinado. Cada equipo
utiliza un tipo de tecnologia que permite el sensado del gas, dependiendo de las
caracteristicas del entorno y del gas a estudiar. El gas que se consider6 en este
trabajo fue el oxigeno, un gas combustible que se encuentra en gran porcentaje
dentro de la atmosfera terrestre. El tipo de tecnologia con la que se trabajé,
involucra un material activo sdlido, utilizando para ello un material semiconductor
de dioxido de estafio (SnOz), y un sistema tipo “estanco”, de flujo “estatico” no
dinamico, y el parametro, o propiedad del material activo, que se monitoreo fue la

variacion de la resistencia del semiconductor.

El equipo convencional, que normalmente se utiliza para llevar a cabo la
investigacion sobre sensores de gas, figura 4.1, tiene en cuenta ciertos
componentes basicos para dar cumplimiento a los requerimientos basicos para

estudiar el fendmeno: sensado de un gas utilizando un sélido semiconductor.



En general, el sistema debe presentar cuatro caracteristicas importantes (ver

numeral):

1- Un adecuado portamuestra que permita determinar la capacidad sensora
del semiconductor (SnO2 para el presente proyecto).

2- Garantizar que el material activo so6lo tenga contacto con el gas de interés
(gas objetivo).

3- Garantizar condiciones adecuadas de temperatura y presion dentro del
sistema, lo que exige de un sistema que permita el control de estos
parametros.

4- Poder obtener registros de manera exacta y precisa de la “informacion” que
el sensor semiconductor transmite (cambio de su resistencia eléctrica en el

presente caso).

Un equipo que cumpla con estas cuatro condiciones seria apto para realizar
investigaciones de este fendmeno: el sensado de gases por un material activo.
Ademas se podria utilizar para realizar el control de calidad de los dispositivos,

sensores de gases, cuando estos se produjeran a nivel industrial.



Bomba
Difusora

Figura 4.1. Fotografia de un equipo convencional utilizado para determinar la
capacidad sensora de gases de materiales activos (Cortesia INTEMA —

Universidad Nacional de Mar del Plata - Argentina)



4.1.1. DESCRIPCION DEL EQUIPO CONVENCIONAL UTILIZADO PARA
DETERMINAR LA CAPACIDAD SENSORA DE GASES DE UN MATERIAL.

A nivel mundial existen muchos centros de investigacion interesados en los
detectores de gases y para ello utilizan sensores semiconductores de estado
sélido. Estos detectores utilizan la respuesta sensora del semiconductor al estar
en contacto con el gas objetivo y en las condiciones termodinamicas adecuadas

para optimizar el sensado del material activo.

Uno de los modelos mas comunes de equipos utilizados para analizar la
capacidad sensora de los semiconductores, y que se emplean en varias partes del
mundo, es un sistema de vidrio, como el de la figura 4.1, que posee cuatro
elementos esenciales:

- Recinto o cavidad para ubicar el sensor de gas.

- Sistema calefactor con controlador (un pequefio horno) y medidor de

presion.
- Sistema de medicién (multimetro).

- Sistema de vacio (bomba mecénica y/o difusora).

Estos elementos se indican en el equipo convencional que se muestra en la figura

4.1y se ilustran en el esquema de la figura 4.2.
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Figura 4.2. Esquema basico de los elementos de un equipo utilizado para analizar

la capacidad detectora de gases de cierto material activo.

El equipo que se utilice para determinar la capacidad sensora de un material
activo, para el presente caso SnO2, necesita de bombas para obtener unos
requerimientos de vacio, pero principalmente par extraer el aire que existe en el
recinto o cavidad donde se ubica el semiconductor a analizar. Para ello fue
necesario condicionar un sistema aislado, recinto o cavidad para la muestra, que
permita la evacuacién de cualquier gas que se encuentre dentro de él. Para
realizar la evacuacion se precisé de una bomba mecénica, Unicamente, o de dos
tipos de bombas para realizar una mejor evacuacion de los gases o alcanzar un
mayor vacio en la camara: la bomba mecanica permite generar un prevacio y la
bomba difusora, o cualquier otro tipo de bomba, aumentaria el vacio dentro de la

cavidad o recinto donde se encuentra el material activo.

Después de realizar el vacio necesario en la cavidad se procede a la introduccion

del gas de interés dentro de la camara sellada, garantizando asi la presencia sélo



de este gas en contacto con el material activo. Por otro lado, el control de
temperatura en el recinto donde se encuentra el material activo es un factor
importante para optimizar el fendmeno de sensado de gases, ya que, como se
menciond anteriormente (Secciébn 3.2) este es un fendémeno térmicamente
activado. Por lo tanto se requiere que el material activo se encuentre en un recinto
a una temperatura mas alta que la temperatura ambiente, valor de temperatura
que depende del semiconductor que se utilice. Por este motivo es necesario
utilizar un sistema calefactor que sea capaz de incrementar la temperatura dentro
de la camara donde se encuentra el material activo; en el equipo convencional se
utiliza un pequeiio horno (figura 4.1) que aumenta la temperatura dentro de la

camara.

Ademas de garantizar las condiciones termodindmicas adecuadas para que sea
evidente el sensado de gases por el material activo, es necesario obtener y
registrar correctamente la informacion o sefial que el sistema ofrece, asi como de
las condiciones de trabajo. Por esta razon, los equipos utilizados para determinar
la capacidad sensora de gases, de un material activo dado, emplean dos
dispositivos adicionales al sensor semiconductor; ellos son un sensor de presion,
perfectamente adecuado para determinar la presién dentro de la camara, y un
multimetro digital para obtener y registrar las variaciones de resistencia eléctrica

gue presenta el semiconductor al entrar en contacto con el gas de interés.



4.1.2. ESTUDIO PRELIMINAR PARA EL MONTAJE DE UN EQUIPO
CONVENCIONAL EN LA UNIVERSIDAD DEL CAUCA.

Teniendo en cuenta las especificaciones necesarias para que el equipo cumpliera
con los requisitos del proyecto, y que fueron enunciadas anteriormente, se
tuvieron en cuenta los aspectos mas relevantes para la elaboracion de un sistema
que permitiera estudiar la respuesta de algunos semiconductores frente al

sensado de gases.

Inicialmente se considerd la opcion de construir el equipo utilizando un sistema de
vidrio tal como el que se muestra en la figura 4.3, similar al que se ilustra en la
figura 4.1.

Figura 4.3. Montaje preliminar de un sistema de vidrio, para estructurar un equipo
convencional a utilizar en la caracterizacién de potenciales sensores de gases.

El sistema indicado en la figura 4.3 se montd considerando ciertas componentes
bésicas, tales como: una celda sellada en cuarzo, la linea de vacio (en vidrio), un

horno externo y una bomba para vacio, componentes que fueron adquiridas o



disefiadas considerando el cumplimiento de las condiciones requeridas para la

caracterizacion del material activo.

La estructura se fabricé en vidrio y fue construida con ayuda del Sr. Mario Velasco,
Departamento de soplado de vidrio en el edificio de Ciencias Exactas de la
Universidad del Valle. Alli se construyeron y montaron las partes que conformaban
la linea de vacio, ademéas se adecud la celda sellada de cuarzo (recinto para la
muestra) y se le realizaron ciertas mejoras de la bomba difusora; la bomba
difusora no se construyé en la Universidad del Valle sino que fue donada por el
INTEMA — Universidad Nacional de Mar del Plata — Argentina. La linea de vacio se
construyé en vidrio y estaba constituida por un cilindro largo que contenia 4

vélvulas, 3 salidas y dos entradas, tal como se indica en la figura 4.4.

Salida 3

Salida 2 Salida 1

Vahla Valvula 1

Valvula 3 Valvula 4

Entrada 1 Entrada 2

Figura 4.4 esquema que ilustra la linea de vacio disefiada para el equipo

convencional.

La linea de vacio se disefio teniendo en cuenta los requerimientos del equipo
convencional: dos entradas para que puedan ingresar los gases objetivos dentro
del sistema y tres salidas. La salida 1, figura 4.4, es el conducto que conecta con
la celda sellada, recinto donde se ubica el material activo a estudiar, mientras que

la salida 2 conecta el sistema con las bombas que generan el vacio, y extraen el



gas de la celda, y la salida 3 conecta la linea de vacio con el sensor de presion.
Las entradas 1 y 2 se construyeron para introducir el gas de interés dentro de la
linea tal que para ingresar el gas dentro de la celda sellada era necesario abrir la
valvula 1 (figura 4.4); esta accion permitia que el gas se almacenara dentro de la

celda y estuviera en contacto con el material activo en estudio.

Adicional al montaje indicado en la figura 4.4, se construyeron y adicionaron dos
trampas de humedad, figura 4.5, las cuales se conectaron en las entradas de gas
a la linea de vacio. Las trampas de humedad se construyeron en vidrio y permitian
condensar los gases que salian de la celda sellada. Estas trampas de humedad
ayudaban a reducir los efectos degradantes de los gases presentes en el sistema

sobre la estructura de vidrio y la bomba mecénica.

Figura 4.5 Partes del sistema en vidrio montado: bomba difusora, valvulas y

trampas de humedad.

Estas trampas de humedad requerian de un objeto para bajar la temperatura, por

esta razén se construyeron dos “Dewars”, recipientes aislantes donde se



colocaron liquidos criogénicos, una mezcla de acetona y hielo seco, para
condensar los gases que atravesaban las trampas de humedad, evitando asi que
ellos contaminaran o produjeran dafios en otros lugares del sistema. El liquido se
almacené en la parte inferior de la trampa de humedad y el sistema trampa —
Dewar se recubrié con aluminio. Los Dewars se montaron en el laboratorio de

Catdlisis de la Universidad del Cauca.

La celda sellada, recinto o cavidad donde se ubicé el material activo (figura 4.6),
se construyd en cuarzo con el objetivo de investigar en un futuro, el efecto del
aumento de la temperatura (el cuarzo soporta temperaturas mas altas que el vidrio
normal). Dentro de la celda sellada se ubicé el material activo con los contactos
necesarios para tomar los datos de la variacion de la resistencia de la pelicula de
SnO:2 ocasionada por la presencia del oxigeno.

Sensor Semiconductor

L]

Horno

N

Figura 4.6. Esquema de la Celda Sellada.

Para el ensayo se requeria que dentro de la celda sellada se encontrara solo el
gas a detectar, por lo tanto antes de introducir el gas objetivo era necesario



establecer el vacio dentro de la celda, con ayuda de las bombas mecanica y

difusora.

Por otro lado, era necesario poder aumentar la temperatura dentro de la celda
sellada y para ello se utilizé un horno. El aumento de la temperatura se requeria
para favorecer la sorcién del gas de interés, oxigeno en este caso, y que fuera
mas evidente el cambio en la resistencia del material activo. Para cumplir esta
condicién fue necesario construir un pequefio horno que se pudiera controlar para
cambiar la temperatura dentro de la celda. Este horno se disefio y luego se
construyo utilizando laminas de Kaowool y una resistencia de Kanthal. El cuerpo
del horno estaba constituido por un tablero de Kaowool (aislante térmico) sobre el
cual se envolvid una resistencia eléctrica construida con Kanthal (elemento
calentador) y el hornito fue alimentado a través de un Variac (generador de la
corriente alimentadora del horno). Todos estos componentes se ubicaron dentro
de un cuerpo ceramico cilindrico con un espacio circular en su centro para permitir
el ingreso de la celda sellada (una descripcion mas completa de la etapa de
construccion del horno se indica mas adelante en el texto). Ademas, para obtener
los datos que muestran los cambios de resistencia del material activo era
necesario conectar los cables del multimetro a los electrodos del sensor.

Los cables conectores que unian los electrodos del material activo con el
multimetro era necesario ubicarlos de tal manera que atravesara la celda sellada
sin que se presentaran fugas de gas o una entrada de aire en el sistema; para ello
fue necesario emplear un pasamuros. Este pasamuros se disefid, para este
sistema teniendo en cuenta todos los cables de entrada y salida que requiere la
celda sellada.

Teniendo en cuenta los requerimientos mencionados, para el sistema, y ejerciendo
un estricto control sobre la construccion del mismo no fue posible controlar las
“fugas” que se presentaban en las conexiones de cada una de las componentes
del equipo: celda sellada, linea de vacio, trampas de humedad, bombas,

multimetro digital y sensor de presion. Ademas “de las fugas”, se trato de ubicar



en Colombia una persona que conociera de bombas difusoras tipo “langmuir” para
que la reparara, pero no fue posible llevar a cabo esta actividad. Debido a estas
dificultades e inconvenientes, y el no contar con profesionales y técnicos que
conozcan sobre la ciencia del vidrio, se opté por montar un equipo alternativo, con
otra tecnologia, que permitiera determinar si un material sensa un cierto gas,
oxigeno, y conocer aspectos adicionales de este fendmeno como el efecto de la

temperatura sobre el mismo.



4.2. DISENO Y MONTAJE DE UN EQUIPO ALTERNATIVO.

Display del sensor| |[Multimetro
de presion

Camara para
la muestra

Figura 4.7. Fotografia que ilustra diferentes partes del equipo alternativo.

Como ya se menciond anteriormente, las dificultades y limitaciones que se
presentaron para la obtencién de los materiales adecuados para construir el
equipo con ductos de vidrio y celda sellada de cuarzo, nos vimos obligados a
ingeniar otro tipo de sistema, utilizando otra tecnologia, que presentara la misma
funcionalidad y desempefio que el sistema pensado inicialmente. Ademas, la
experiencia adquirida durante el montaje del equipo convencional, hasta donde fue
posible por los inconvenientes mencionados, permitié6 considerar aspectos que no
se habian tenido para el sistema original, lo que llevé a realizar ciertos cambios en
la estructura del montaje inicial. En la figura 4.7 se muestran algunas de las partes

gue conforman el equipo alternativo para caracterizar sensores de gases.



4.2.1. COMPONENTES BASICOS UTILIZADOS PARA EL MONTAJE DEL
EQUIPO ALTERNATIVO.

El nuevo disefio del equipo para caracterizar la funcionalidad de los sensores de
gases se realiz6 respetando la mayoria de las componentes del equipo tradicional

y que constituyen las caracteristicas basicas de este tipo de equipos:

- Celda sellada (acero inoxidable)
- Linea de vacio (acero inoxidable)
- Horno (interno)

-  Bombas de vacio

El cambio mas apreciable fue el material de la celda sellada, acero inoxidable en
lugar de cuarzo, al igual que en los ductos, acero en lugar de vidrio. La nueva
celda sellada tenia el inconveniente de que ya no se podia ubicar el horno fuera
de ella sino que era necesario colocarlo dentro de la celda; esta nueva disposicion
obligaba a ciertas modificaciones estructurales en el disefio, como la elaboracién

de un portamuestras adecuado para colocar alli el material activo.



4.2.1.1. MEDIDOR DE PRESION.

Figura 4.8. Sensor de presion.

Para garantizar el vacio adecuado dentro de la camara se utilizé el sensor de
presién TPR 010 Pirani Gauge, el cual determina el valor de presion dentro de la
camara relacionando la presion y los cambios de conductividad térmica de los
gases presentes en ella; el trabaja en el rango de 10 mbares hasta 10 mbares
(7.5 Torr a 7.5 x 10* Torr). El sensor de presion se conecto a la entrada de la linea
de vacio ya que tiene la misma entrada (flange 10), figura 4.9, se utilizd un sistema
especial para vacio, en la conexidn, para evitar fugas. Este sistema utilizé un “O-
ring” para el flange de 10 y una “Clamp” adecuada para mantener la presion de la

conexion.



Figura 4.9. Esquema que indica la conexion del sensor de presién a la linea de

vacio.

Este tipo de sensor de presion posee la ventaja de tener un rango amplio de
medida, no es tan complejo, no es destructivo y funciona en ambientes organicos
e inorganicos. Los datos obtenidos con este sensor de presion fueron mostrados
en el display COMBITRON CM30, figura 4.10.



Figura 4.10. Display del sensor de presion.



4.2.1.2. ADECUACION DEL EQUIPO PARA LA ADQUISICION DE DATOS
RELACIONADOS CON EL CAMBIO DE RESISTENCIA ELECTRICA.

S %mﬁﬁwr;jdamraw

—_—

P00

Mo

Figura 4.11. Multimetro Digital utilizado para la adquisicion de datos.

Para garantizar la toma de los datos, respuesta del semiconductor frente a la
presencia de un gas, se requiere de un multimetro de alta sensibilidad para
registrar las variaciones de la resistencia eléctrica en la pelicula de SnO2. El
multimetro utilizado para realizar tal funcion fue el multimetro digital AGILENT
34401A de 6 % cifras significativas (figura 4.11). El montaje que se utiliz6 para
realizar las medidas de cambio de resistencia en el SnO2 por la presencia del gas
de interés, oxigeno, fue el método denominado de cuatro puntas, o método
“Kelvin”, que permite obtener datos mas exactos debido a que reduce en la
medida la contribucion de la resistencia eléctrica de los cables utilizados como
conectores para medir la resistencia del material activo, asi como la de los puntos
de contacto que se colocan sobre la muestra (puntas de medicion). Ademas, como
la variacion de la resistencia eléctrica de la pelicula de diéxido de estafio es muy
pequefia, fue necesario realizar una medida de corriente y tension directa y

simultaneamente sobre la muestra.



En resumen, utilizando este montaje (método de cuatro puntas) fue posible
eliminar el efecto de las resistencias de los cables asi como el efecto de los

potenciales de contacto.

Los cables conectores que se “soldaron” a las puntas de medicion colocadas
sobre el sensor semiconductor se llevaron fuera de la cAmara, donde se ubica la
muestra, utilizando un pasamuros. Estos cables fueron identificados
correctamente para evitar confusiones e incongruencias con los datos registrados
durante el ensayo. Aunque el pasamuros tenia 18 pines, solo se utilizaron 8 de
ellos para conectar 8 cables: 4 cables para medir la resistencia eléctrica del
dioxido de estafio (método de las 4 puntas), 2 para la termocupla y 2 para
suministrar la corriente a la resistencia de Kanthal, que se encuentra dentro del

horno.

Para transmitir los datos de resistencia obtenidos con el multimetro (figura 4.11) al
computador personal, se utilizaron los puertos seriales del multimetro y del
computador personal, requiriéndose de una interfaz para almacenar los cambios
de resistencia eléctrica del sensor de didxido de estafio, a través del tiempo, en la
memoria del computador. El puerto serial es una interfaz de comunicacion, para la
transmision de datos digitales, que permite transmitir informacion bit a bit entre dos
dispositivos periféricos que posean este puerto. Para realizar la transmision de
datos se utilizé el estandar RS-232 que permite la comunicacion entre modems o
dispositivos similares. Se utilizd este tipo de comunicacion en la interfaz debido a
que es econdmica, sencilla y permite una buena comunicacion entre los dos
dispositivos: multimetro digital AGILENT y computador personal. El tipo de
comunicacién que se manej0 entre estos dos dispositivos fue la denominada
DUPLEX gue tiene como caracteristica central la comunicacion entre los equipos

en ambos sentidos.



4.2.1.3. SISTEMA DE VACIO UTILIZADO EN EL EQUIPO ALTERNATIVO.

Figura 4.12. Equipo BAE 250 de la marca Balzer que contiene el sistema de vacio

utilizado en el equipo alternativo.

La bomba que se utilizo para extraer el gas presente en la camara donde se ubico
el material activo, pelicula de SnO2, fue la bomba mecanica del sistema BAE 250
BALZER Magnetrén Sputtering, figura 4.12, ubicado en el laboratorio de bajas
temperaturas de la Universidad del Cauca. Esta bomba trabaja con un tipo
especial de aceite el cual fue filtrado para garantizar su buen funcionamiento. Para
conectar la bomba al sistema se empled un convertidor de tamafio de flange, de



10 a 20, y una manguera para vacio que permitié la conexién con el equipo de
medida a través de una valvula LH LEYBOLD (figura 4.13) que se ubicé entre la
bomba mecanica y la linea de vacio. Cuando se alcanzé el vacio adecuado,
aproximadamente 10 Torr, se cerrd la valvula por dos motivos importantes: el
primero fue el de reducir el volumen de la linea de vacio y mantener mejor el vacio
alcanzado ya que entre menos conductos, por donde fluya el gas, el fluido
remanente tiene menos posibilidades de fugas. El segundo motivo, ho menos
importante, fue el de proteger la bomba ya que al introducir diferentes gases
dentro del sistema, para realizar el estudio del comportamiento del material activo,

se puede contaminar la bomba.

Bl

Figura 4.13. Diferentes aditamentos importantes para el equipo alternativo:
Vélvulas, O-ring 10, conexién cruz y abrazadera.



4.3. DISENO DEL PORTAMUESTRAS.

Figura 4.14. Portamuestras para ubicar el sensor semiconductor.

Debido a que el sensor semiconductor es un material ceramico, por lo tanto muy
fragil, y que requiere soportar sobre el los electrodos, y los cables necesarios para
registrar su cambio de resistencia, fue necesario construir un soporte adecuado
para mantenerlo fijo (ver figura 4.14). Este soporte le brindé al dispositivo
estabilidad, ademas de la opcion de poder reemplazarlo facilmente del interior de
la camara y poder mantener fijos los cables que se conectaron al material activo y
el que estaba unido a la termocupla. Estos cables necesitaron de un pegamento



especial que soportara las temperaturas a las que se sometio la camara. En el
proceso de determinar el tipo de pegamento mas adecuado para tal finalidad, se
utilizaron diversos tipos de compuestos, como la “Porcelana acrilica” y “Veracril”,
para adherir los cables a la estructura; la mezcla de estos dos compuestos
formaron una resina porosa que se adheria a las superficies metalicas. Esta resina
se prepar6 mezclando la misma cantidad de Porcelana acrilica con Veracril. La
Porcelana acrilica que se utilizé tenia una presentacion en forma de polvo y el
Veracril en forma liquida, y se mezclaron la misma cantidad en gramos y en
mililitros de la “Porcelana acrilica” y del “Veracril”, respectivamente, hasta que la
mezcla adquirié la consistencia adecuada. Inmediatamente después de que el
pegamento adquirid la consistencia requerida se aplico en las intersecciones de la
estructura donde se ubicaron los cables del multimetro digital, que permitian medir
la resistencia eléctrica del diéxido de estafio, y de la termocupla. Pasado cierto
tiempo, la mezcla se endureci6 formando una pasta fuerte y sélida, capaz de
retener los cables en una condicién que no interfiriera en el proceso del sensado.
Lastimosamente se encontrd que esta pasta no soportaba la temperatura a la cual
se llevé a cabo el ensayo, degradandose parcialmente y adquiriendo una textura
gomosa, inconveniente por el cual se descart6 como pegante a utilizar en el
proceso, ya que podria contaminar el entorno que necesita el sensor para operar
correctamente y generando medidas erroneas por parte del sensor debido al gas
producido durante el proceso de degradacion. Se vio la necesidad de usar otro

tipo de pegante para los cables que se incorporaron al sistema.

Se retorné el tema de determinar que tipo de pegamento podria ser utilizado para
cumplir el objetivo propuesto anteriormente, teniendo en cuenta que las
caracteristicas que deberia poseer el pegamento eran: cero deterioro, cero
degradacion y conservacion de sus propiedades dentro de sistemas que trabajen
en rangos de temperatura elevados. En esta busqueda se encontré6 que los
motores de los automoviles requieren de ciertas conexiones que se unen
utilizando pegamentos que soportan las temperaturas que se generan dentro de

este sistema. La busqueda did como resultado que la “Silicona para altas



temperaturas” fuera elegido como pegante para realizar el ensayo. Este
compuesto fue adecuado para ciertos rangos de temperatura. Realizando varios
estudios, utilizando los hornos del laboratorio CYTEMAC vy del laboratorio de Bajas
Temperaturas de la Universidad del Cauca, se verificaron las caracteristicas de la
Silicona para altas temperaturas encontrandose que no se degradaba y que no
perdia sus propiedades al estar sometida a la accidon de temperaturas elevadas.
Se realizaron dos tipos de pruebas. En la primera se llevé el horno hasta alcanzar
la temperatura utilizada en el ensayo; posteriormente se coloco una muestra de la
Silicona para altas temperaturas dentro de él. Se observé que dicha Silicona
soportaba la temperatura del horno, conservando sus propiedades. La segunda
prueba se realizé sometiendo la muestra de la Silicona a la accién de altas
temperaturas desde temperatura ambiente hasta alcanzar la temperatura a la cual
se realiz6 el ensayo encontrdndose que este material si soportaba estas
condiciones sin deteriorarse ni perder sus propiedades. Este estudio sirvi6 como
base para justificar el empleo de la Silicona, para altas temperaturas, con el fin de
aislar los cables conectores, evitando de esta manera lecturas erroneas del

multimetro digital y del sensor de temperatura.



4.4. DISENO Y CONSTRUCCION DEL HORNO PARA CALENTAR LA
MUESTRA.

Con el objetivo de calentar el material activo, pelicula de SnOz, se construy6é un
horno; variando el valor de la temperatura de calentamiento se determiné el efecto
de este parametro sobre la capacidad sensora de la pelicula. Un horno tiene tres
componentes esenciales: la resistencia (material calefactor) un material aislante y
la fuente de energia. Se construyé el horno utilizando como resistencia calefactora
un embobinado de un material llamado Kanthal, material que presenta una gran
resistencia eléctrica y que soporta altas temperaturas sin sufrir deterioro en sus

propiedades.

El Kanthal fue enrollado de tal manera que se mantuviera una distancia constante
entre vuelta y vuelta. Para enrollarlo de manera adecuada, evitando que no se
tocaran entre si las espiras y que sus dimensiones fueran simétricas, se utilizo un
tornillo como “matriz’ o “referencia” para enrollar el Kanthal, actividad que se
realiz6 manualmente, obteniéndose de esta forma anillos parejos, simétricos y

continuos.



Figura 4.15. llustraciéon del proceso de construccion de resistencia calefactora.

Ahora, para garantizar que la estructura del horno fuera estable, se disefi6 un
soporte para el Kanthal tal que le permitiera estar fijo y conservar su valor de
resistencia eléctrica. Para ello se utiliz6 un material con caracteristicas de aislante
eléctrico y conductor térmico. Se conformé una Barbotina estable, de un alumino-
silicato, cuyas propiedades se acomodaron perfectamente a los requerimientos,
establecidos previamente, que necesitaba el Kanthal. La dosificacion de la materia
prima, utilizada para obtener la Barbotina estable, fue realizada por la Ingeniera
Fisica Carol Aguilar, en su trabajo de grado 6l cuya asesoria fue de gran
importancia para la elaboracion de esta pieza. La Barbotina es una suspension
estable de un sdélido en un liquido; esta se obtuvo diluyendo el alumino—silicato
“‘dosificado” en agua pura, y adicionandole un defloculante para evitar su

sedimentacion.



Con base en las propiedades del material dosificado y teniendo en cuenta las
dimensiones de la camara donde se ubicé la muestra y la longitud de la resistencia
(Kanthal), se disefidé el cuerpo del hornito tal que permitiera cumplir con los

requisitos que se necesitaban para que el sistema calentara la muestra.

Para su construccion se utilizd6 un molde, que se disefio en yeso, respetando los
limites dimensionales impuestos por la camara en la cual se iba a ubicar. Este
molde de yeso se construy6 calculando las proporciones 0.64 de agua y 0.84 de

yeso para que el molde tuviera la consistencia adecuada (16,

Utilizando el método de vaciado de la Barbotina en el molde de yeso, “Slip
Casting”, se fabrico la pieza en verde; esta pieza en si no posee las caracteristicas
necesarias para que funcione correctamente debido a que no tenia la dureza
requerida y era muy porosa. Como la pieza aun no presentaba alta consistencia,
se aprovech6 esta condicién para formar sobre ella una serie de surcos con el
objetivo de que ellos sirvieran de guia para ubicar la resistencia de Kanthal y para
que ella quedara fija sobre el soporte. Estos surcos se abrieron manualmente,

utilizando un bisturi y buen pulso, teniendo mucho cuidado en no dafar la pieza.

Posterior al proceso de “tallado” de la pieza en verde, esta se sometid a un
tratamiento térmico utilizando un programa de calentamiento adecuado para que
adquiriera la dureza y consistencia necesaria. EI programa de calentamiento
utilizado se indica en la figura 4.16 y la sinterizacion se realiz6 en un horno que se
encuentra en la Universidad del Valle (gentileza de Carlos Arango y del Dr. Jesus
Tavares que permitieron realizar esta actividad en su institucion, concretamente en

los laboratorios del departamento de Fisica).
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Figura 4.16. Programa de calentamiento utilizado para sinterizar la pieza en verde

(cuerpo del horno).

Ya con esta pieza construida se prosiguié a instalarla dentro de la camara.
Inicialmente se enrollé el Kanthal, siguiendo el camino de los surcos previamente
tallados sobre la superficie externa de la pieza, figura 4.17, y se cubrid con
“Blanquet”, material en forma de manta que soporta altas temperaturas y sirve
como aislante térmico y eléctrico, para evitar que el calor se transmitiera

directamente sobre la superficie interna de la camara donde se ubico la muestra.



Figura 4.17 Fotografia que muestra la resistencia de Kanthal rodeando el cuerpo

del horno.



4.5. SISTEMA PARA DETERMINAR LA TEMPERATURA DENTRO DEL
HORNO.

Para conocer la temperatura dentro del horno se construyé un sensor utilizando
una termocupla tipo “K” y un sistema de despliegue de datos (LCD). Se empled
este tipo de termocupla debido a que es la mas utilizada industrialmente en este
tipo de sensores de temperatura; ademas, este tipo de termocuplas funciona muy
bien en el rango de temperatura a la cual se realizé el ensayo, entre 0 y 300
grados centigrados, pero en general funciona de manera estable en el rango de -
40 hasta 1000 grados centigrados bajo condiciones oxidantes, reductoras o de
vacio. Primero se realizé una calibracién de punto frio de la termocupla, para
determinar como respondia a temperaturas menores de 0, y luego se conecté a un
integrado (AD595 de la National Instrument) para eliminarle el ruido a la sefal y
las “termocuplas” parasitas. Este circuito linealizé la senal de salida entregando un
dato de 10 milivoltios por cada grado centigrado. Para controlar el circuito se
utilizo un microcontrolador que transformé la sefial analdgica, proveniente del
AD595, a digital. EI microcontrolador utilizado fue el PIC 18F452 que se programd
teniendo en cuenta la funcion de transferencia hallada al graficar el voltaje de
salida, del integrado AD595, con la temperatura obtenida con un instrumento
patron (horno del laboratorio de CYTEMAC de la Universidad del Cauca). En la
figura 4.18 se muestra el sensor disefiado en este trabajo para conocer y controlar

la temperatura dentro del horno.



Figura 4.18. Circuito del sensor de temperatura utilizado en este trabajo para

controlar el horno utilizado para calentar el material activo.

Para mostrar los datos obtenidos por el sensor de temperatura se utilizé un display
LCD para mostrar la sefial que proporciono el PIC, brindando lecturas exactas y
precisas de la temperatura del sistema. Por udltimo, se construyd la etapa de
alimentacion del circuito y la tarjeta impresa para conectar todos los componentes
necesarios del sensor. El sistema de alimentacién requiri6 de una fuente de 15
voltios, para alimentar el AD595, y de una fuente de 5 voltios para alimentar el
PIC. La tarjeta impresa se disefi¢o utilizando el programa EAGLE, el
microcontrolador se programé utilizando MPLAB y se compil6 el programa
utilizando PIC C.



4.6. ADECUACION DEL SISTEMA DE GASES.

El gas “objetivo” con el que se trabajo fue el Oz, suministrado por AGA, y que se
encontraba en el laboratorio de Bajas Temperaturas de la Universidad del Cauca.
Para introducir el gas dentro de la linea de vacio se utilizé una valvula milimétrica
la que permitié introducir la cantidad de gas adecuada para alcanzar los estados
de presion necesarios dentro de la camara sellada donde se encontraba la
muestra. La entrada del gas a la linea de vacio presenté un problema ocasionado
por la naturaleza y el disefio del ducto entre la pipa de gas y la entrada a la linea
de vacio; por esta razoén fue necesario disefiar y construir un acople que permitiera
la entrada facil y segura (sin fugas) del gas proveniente de la pipa, en la linea de
vacio (figura 4.19). Este acople se disefi6 utilizando el software de disefio
“‘SOLIDWORKS?”, considerando milimétricamente las dimensiones que la pieza

deberia tener.

(a) (b)

Figura 4.19. Disefo de la pieza (a) y la pieza construida (b) requerida para

favorecer el acople entre la pipa de Oz y la linea de vacio.

Después de varias reuniones en la Universidad del Valle con el técnico tornero
Tulio Enrique Bueno, se mando a construir esta pieza en su taller de Palmira. El



material que comunmente se utiliza se construyd en acero inoxidable ya que es el

material para construir piezas requeridas en sistemas de vacio.

Por dltimo, es necesario reiterar la importancia de tener mucha precaucion cuando
se trabaja con equipos que contengan sistemas de gases, pipas o0 conductos,
porque un pequefio descuido en su manejo puede generar un gasto inadecuado
de los fluidos con los cuales se esta trabajando. Por lo tanto siempre hay que
tener en mente, y estar concentrado, en cerrar adecuadamente las pipas o los
conductos que se utilicen. Estas acciones de prevencion, para el manejo de
sistemas de gas, se tornan de alta prioridad cuando se utilizan gases toxicos o

combustibles.



CAPITULO 5 ENSAYO DE LA FUNCIONALIDAD SENSORA DE GASES DE LA
PELICULA DE SnOs..

5.1. MONTAJE DE LA MUESTRA Y DISPOSICION DEL EQUIPO PARA
REALIZAR LAS MEDIDAS.

Los sensores de gas de diéxido de estafio conformados, tal como se indic6 en el
capitulo 3, se conservaron en una camara al vacio del laboratorio de Bajas
Temperaturas; esta camara es especial para contener materiales que se pueden
contaminar al estar en contacto con el ambiente. La cdmara al vacio tiene dos
componentes esenciales: un presurizador y un sistema extractor. El presurizador
se encuentra en la parte superior de la cAmara y es importante porque permite
igualar, facilmente, la presion atmosférica con la presion dentro de la camara. El
sistema extractor consta de una manguera que se conecta, por un extremo, a la
camara y a una bomba mecanica por el otro. Cuando el sistema esta cerrado, se
enciende la bomba mecéanica lo que ocasiona disminucion en la presion dentro de
la camara, extrayendo la atmosfera gaseosa, lo que permite evitar la
contaminacion de los elementos que se encuentren dentro de ella. La cAmara esta
construida de vidrio y para aumentar el vacio, dentro de ella, se coloca en el borde

de su tapa grasa para vacio.

Posteriormente se ubicaron todos los elementos que se requerian para realizar el
experimento: linea de vacio, sensor de temperatura, variac, sensor de presion,
multimetro digital, pipa de gas (Oz) y computador, cerca del sistema de vacio BAE
250. Después de organizar el equipo completo se coloco el sensor de SnO2 sobre
el portamuestras (figura 5.1) y luego todo el montaje dentro de la celda sellada.
Estos sensores de SnO:2 fueron manipulados estrictamente utilizando guantes

esterilizados para evitar la contaminacion al manipularlos.



Lo primero que se hizo fue adecuar la estructura que sirvi6 como soporte para el
sensor de SnO: (figura 5.1). Esta actividad fue muy importante porque garantizé
gue el sensor no estaba en contacto con otro elemento dentro de la camara;
ademas el dispositivo se fijé dentro de la celda sellada. Como lo muestra la figura

5.1, se coloco el sensor sobre dos soportes para mantenerlo fijo.

Figura 5.1. Montaje del sensor semiconductor sobre el soporte.

Utilizando teflén se logré un mejor sellado de la camara. Para ello se colocaron,
aproximadamente, 5 vueltas de teflon rodeando la rosca de la tapa de la celda
sellada. Este material se enrolld en la misma direccion en la que se cierra la tapa

para mejorar su funcionalidad.



Ya con el sistema totalmente cerrado se dio inicio a la extraccion del gas de la
camara, utilizando el sistema de vacio, y al calentamiento del horno. El sistema de
vacio se puso en funcionamiento aproximadamente durante 4 horas, para permitir
la extraccion del gas que se desorbe, principalmente, de las paredes del equipo,
mejorando las condiciones de vacio dentro del sistema, alcanzandose niveles de
presion de 10 Torr. Paralelamente a este proceso se incrementé la temperatura
dentro de la camara, para lo cual se tuvo en cuenta la potencia suministrada por el
variac a la resistencia y con esta informacién se llevd el sistema hasta la
temperatura deseada (260 o 290° C).

Cuando se obtuvieron las condiciones de las variables termodinamicas, valores de
presion y temperatura requeridas, se permitio la entrada del gas objetivo al
sistema, en este caso Oz, lo que ocasion6 el cambio del valor de presion del
sistema a 6 Torr. Por Ultimo se registraron los datos del cambio de resistencia que
experimento el sensor semiconductor, en presencia de la atmdsfera de oxigeno y
a una cierta temperatura, utilizando el multimetro digital dispuesto para tal fin (ver

numeral 4.2.3.).



5.2. TOMA DE DATOS: REGISTROS OBTENIDOS DEL CAMBIO DE LA
RESISTENCIA ELECTRICA EN LA MUESTRA POR LA PRESENCIA DE
OXIGENO.

Utilizando el programa BENCHLINKMETER que viene incluido con el multimetro
digital AGILENT 34401-A fueron registrados y almacenados los datos en un
computador. Se tomaron datos del cambio de resistencia del sensor
semiconductor, dioxido de estafio, para las temperaturas de 260 y 290 grados
centigrados. En la figura 5.2 se muestran los resultados obtenidos. Idealmente, lo
que se busca es que el cambio en la resistencia del material activo, por la
presencia del gas (O:z para este caso), sea bastante notorio y que rapidamente se
alcance la condicion de saturacion. Mientras que a la temperatura de 290° C, los
valores de resistencia eléctrica fueron del orden de magnitud de los Kilo - Ohmios,
figura 5.2. (b), la resistencia de la muestra a 260° C fue del orden de los cientos de
Ohmios. Por lo tanto, la temperatura tiene un gran efecto sobre el comportamiento

como sensor del SnO».
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Figura 5.2. Curvas que representa el cambio de la resistencia en el material activo,
SnOz2, debido a la presencia de oxigeno en su entorno, a la temperatura de (a)
260° Cy (b) 290° C.



5.3. ANALISIS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS DE CAMBIO DE
RESISTENCIA DEL MATERIAL ACTIVO.

A partir de las graficas obtenidas, figura 5.2, se calcularon los valores de
sensibilidad para las diferentes muestras estudiadas, tomando el cociente del valor
de la resistencia final alcanzada y el valor de resistencia inicial, asi como el tiempo
de respuesta de los dispositivos. Como no hay un convenio definido para
determinar el tiempo de respuesta, los valores que se indican en las tablas 5.1 y
5.2 consideran el cambio del valor de resistencia en un tiempo determinado, en
este caso 200 segundos después de la entrada de oxigeno a la camara,
suponiendo que el sistema alcanza la saturacion, condicién que no se cumplié

cuando se realizo el ensayo a 260° C.

Tabla No 5.1 Sensibilidad para una temperatura de 260° C.

ATMOSFERA SENSIBILIDAD (260° C) | TIEMPO (S)
02 5.64 1191
02 5.35 3423
02 4.33 4932

Tabla No 5.2 Sensibilidad para una temperatura de 290° C.

ATMOSFERA SENSIBILIDAD (290° C) | TIEMPO (S)
02 42 200

02 24 1769

02 12.90 2882




Observando las curvas de la figura 5.2, y los valores en las tablas 5.1 y 5.2, se
puede concluir que el material activo (SnO2) presenta mayor sensibilidad a 290° C
y su tiempo de respuesta es mas corto. Desafortunadamente no se pudieron
analizar temperaturas mayores a 300° C por los inconvenientes que presentan
algunos materiales utilizados en el montaje (ellos comienzan a volatilizarse para
T>300° C, son materiales de naturaleza organica, lo que puede producir falsas
lecturas).

Otro aspecto a destacar es la sensibilidad y confiabilidad del equipo disefiado para
realizar los ensayos que permiten determinar la capacidad sensora del material

activo, SnO2 para este caso.



CAPITULO 6 CONCLUSIONES.

El objetivo general del trabajo se cumplié plenamente. Aunque no fue posible
montar totalmente el equipo convencional (sistema de vidrio) se avanz6 bastante
en la consecucién de piezas y en conocer los técnicos en vidrio que seran de gran
ayuda para disefar y asesorar en la fabricacién de piezas de vidrio cuando se
requiera. Dadas las dificultades que se presentaron, y que no se pudieron superatr,
queda la gran satisfaccion de haber desarrollado el disefio del otro equipo y
haberlo utilizado con éxito en la determinacion de la funcionalidad del sensor de

gases.

El equipo cumplié con todos los requerimientos exigidos para determinar si un
material activo presenta el fendmeno que se estudid; se logré controlar
adecuadamente las condiciones termodinamicas asi como el registro de los datos

del cambio de resistencia del sensor semiconductor.

Con la construccion de este equipo me pude dar cuenta que existen unos pasos
bien definidos a seguir. El primero fue determinar las funciones que el equipo debe
realizar. Ya con el conocimiento de estas funciones es necesario disefar el equipo
teniendo en cuenta cuales serian sus dimensiones Optimas. El disefio se debe
realizar utilizando los componentes y las herramientas mas adecuadas y que
estén a disposicion. Cuando los componentes fallaron fue necesario determinar
como suplir esta carencia utilizando otros componentes, alli se estaria poniendo a
prueba el ingenio del futuro profesional, aspecto que es muy valioso para su
formacion. Es muy importante no desistir en la busqueda de la solucion ya que,
por muy dificil que parezca la situacion, la mayoria de las veces existen varias

alternativas para resolver el problema y hay que elegir la mas adecuada.

Trabajar con sistemas que requieran de condiciones de vacio exige un cuidado

especial. La mas minima falla al trabajar con estos sistemas se traduce en una



fuga o en el deterioro de alguno de sus componentes. Ademas, no es facil generar
vacio si no se cuenta con los componentes adecuados, por lo tanto, en la
construccion de un equipo que requiera de vacio para su funcionalidad es
necesario realizar un disefio haciendo uso del conocimiento previo que se tenga

de los instrumentos y accesorios que se vayan a utilizar.

Aunqgue la economia dentro de los proyectos es una sefial de buen disefo, en el
caso concreto de la investigacion se debe tener en cuenta, principalmente cuales
serian los instrumentos, equipos y herramientas mas aptas para el sistema en
construccion, sin importar el costo que ellos representen. Lo primero es tratar de
adquirirlos, pero sino es posible entonces optar por conseguir equipos que se

acomoden a nuestro presupuesto y que cumplan la misma funcion.

Aunque se conformaron materiales activos, con base en SnO2, que presentaron
funcionalidad sensora de gases, si se quieren obtener mejores resultados hay que
optimizar las condiciones para construir el sensor semiconductor, conservando las
proporciones adecuadas de todos sus componentes para evitar desprendimientos
del material en el sustrato; ademéas hay que manipularlos adecuadamente para

tener medidas confiables.

Otro aspecto que he extraido como conclusion del trabajo realizado trata sobre la
gran importancia de que exista el conocimiento de los trabajos de grado realizados
por los demas tesistas dentro del programa o en otros programas de la
Universidad; esto permitiria favorecer alianzas que beneficien el desarrollo de los
trabajos de grado. Concretamente en este trabajo, gracias a la Ingeniera Carol
Aguilar y a lo que realizé en su trabajo de grado, fue posible construir un horno

para ubicarlo dentro de la celda sellada.

Finalmente, como gran conclusion de este trabajo, se puede mencionar que se
disefio, ensambld y utilizd un equipo que permitié determinar la capacidad sensora

de gases de un material activo, el SnO2. La versatilidad de este equipo permitiria



su uso en el control de calidad de materiales activos cuya funcionalidad fuera

detectar gases nocivos, toxicos y/o explosivos.
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