44

INVESTIGACION

Y CIZNCIA

DE LA UNIVERSIDAD AUTONOMA DE AGUASCALIENTES

NUmero 45, (44-49), Septiembre-Diciembre 2009

Diseno y fabricacion de un aparato
para el deposito de peliculas delgadas
por el método de rotacion

lliana Ernestina Medina Ramirez ', Luis Enrique Ardmbula Miranda 2
Felipe Rizo Diaz 2, Alejandro Romdn Loera 2

RESUMEN I

La técnica de rotacion se emplea ampliamente
para el depdsito de peliculas delgadas de diver-
sos materiales. Se disend y construyd un aparato
doméstico para el depdsito de peliculas delga-
das basado en el método de rotacion. El equipo
es compacto y ofrece un control digital, amplio
rango de velocidades (desde 1 hasta 7500 rpm),
estabilidad, etc. Para la primera fase del depd-
sito, el aparato estd programado para acelerar
uniformemente de cero a 400 rom en 30 segun-
dos y permanecer en esta velocidad durante un
minuto. En la segunda fase, el usuario puede ele-
gir las condiciones de operacion; es decir, veloci-
dady el tiempo.

ABSTRACT I

Spin-coating technique is a widely used coating
method to produce thin films of numerous mate-
rials. A spin-coater apparatus was designed and
built. The system offers digital control, wide speed
range (from 1 to 7500 rpm), spin speed stability
and compact size. The plate is spun in at least
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two stages which may be programmed. During
the first stage, the plate is spun uniformly from zero
to 400 rom, and rotates at 400 rpm for one minu-
te. During the second stage, the operation con-
ditions (speed and time) can be determined by
the operator.

INTRODUCCION .

Desde su creacion, uno de los principales objeti-
vos de la quimica es el descubrimiento y desarro-
llo de nuevas sustancias. Los quimicos han imple-
mentado nuevas maneras de manipular la mate-
ria a fin de producir materiales con propiedades
Unicas, (por ejemplo, los pldsticos anteriormente
clasificados como aislantes, hoy dia son capaces
de conducir electricidad) (Miller, J.S., 1983). En
las Ultimas décadas, numerosas investigaciones
han sido enfocadas al desarrollo y optimizacion
de nuevos materiales; con esto se ha logrado la
creacion de dispositivos electronicos (fotovoltai-
cos, emisores de luz, transistores, etc.) a partir de
polimeros conductores (Mc Cullough, R.D., 2005).

El confinuo desarrollo social depende del des-
cubrimiento e implementacién de nuevos mate-
riales funcionales. Un material funcional es aquel
cuya utilidad reside, no tanto en sus propieda-
des mecdnicas, sino en sus propiedades quimi-
cas, térmicas, dpticas y/o eléctricas, (Wang, Z.L.,
1998). Actualmente existen numerosos ejemplos
de estos materiales como los magnéticos, semi-
conductores, piezoeléctricos, emisores de luz,
etc. La produccion de peliculas delgadas de di-
ferentes materiales representa, en la actualidad,
uno de los campos tecnoldégicos con mayores
aplicaciones (Ohring, M., 2002).
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Las peliculas delgadas son una clase de na-
nomateriales en los cuales dos de sus dimensio-
nes caen dentro de la escala nanométrica (1 nm
= 107 m). Para ser consideradas dentro de esta
categoria, deben de presentar un espesor en el
rango de 1 a 100 nm. Estos materiales han sido
utilizados en la fabricacion de numerosos disposi-
tivos con diversas funciones (celdas solares, tran-
sistores, foto-catalizadores, etc.). El dptimo funcio-
namiento de estos dispositivos depende, en gran
medida, de las propiedades de las peliculas (es-
tructura, tamano, morfologia, composicién, nivel
de defectos, etc.), las cuales estdn directamente
relacionadas con el método empleado para su
depdsito. (Serp, P., 2002).

Las metodologias empleadas para la fabrica-
cion de peliculas delgadas han evolucionado
ampliamente, permitiendo un depdsito contro-
lado de numerosos materiales. Existen diferentes
criterios para clasificar las técnicas de depdsito:
depésito a partir de vapores (depdsito fisico de
vapores, depdsito quimico de vapores), depésito
mediado por laseres y depdsito a partir de solu-
cion (depdsito por el método de rotacion, dip-
coating, etc.) (O'Neil, S.A., 2003).

A pesar de las numerosas estrategias disena-
das para el depdsito de peliculas delgadas, mu-
chas de ellas requieren de equipo especializado
costoso, hecho que limita su uso como herramien-
ta experimental en laboratorios académicos. La
técnica de rotacion ha sido ampliamente utiliza-
da para el depdsito de materiales semiconduc-
tores, empleando un aparato simple

El método de rotacion inicia al colocar un ex-
ceso del material a depositar sobre el substrato.
El substrato puede estar en reposo o girando a
baja velocidad (menor a 500 rpm). El material se
coloca en el centro del substrato de manera mao-
nual o automdtica (dependiendo de las carac-
teristicas del spin-coater). Se utiliza un exceso de
material para asegurar la uniformidad de la pe-
licula y evitar problemas de evaporacion antes
de alcanzar el espesor deseado. Posteriormente,
el substrato gira (spin up) de una manera unifor-
memente acelerada hasta alcanzar la velocidad
deseada. Es en esta fase del proceso en la que
el substrato queda totalmente cubierto por el
material a depositar. La velocidad de rotacién
propicia que el exceso de material se desplace a
las orillas del substrato; dicho exceso serd poste-
riormente eliminado por la fuerza centrifuga.

La fase de spin-off inicia una vez que la velo-
cidad de rotacién deseada ha sido alcanzada.
El aparato gira a dicha velocidad por un fiem-
po determinado (el cual es programado por el
operador), logrando con esto el adelgazamiento
y uniformidad de la pelicula. El tiempo de rota-
cién puede variar dependiendo de la densidad
del material empleado y del espesor deseado de
la pelicula. El depdsito por rotacion finaliza con
la evaporacion del solvente. Como se menciond
anteriormente, el proceso de evaporacion ocu-
rre durante todo el proceso de formacion de la
pelicula, debido a la evaporacién del solvente
ocasionada por las altas velocidades de rota-
cion del spin-coater. No obstante, la evapora-

conocido como spin-coater y una
solucién del material a depositar.
Esta técnica consiste en depositar
un exceso del material de interés so-

\/

bre el substrato; posteriormente, éste
se hace girar a altas velocidades,
para lograr la distribucion uniforme
del material sobre el mismo, gracias
a la accion de la fuerza centrifuga.
El método de rotacién se ilustra en la
figura 1. Dicho procedimiento involu-
cra cuaftro pasos, de los cuales, los
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tres primeros (depdsito, spin up y spin
off) ocurren en orden secuencial,
mientras que el cuarto (evapora-
cién) ocurre durante todo el proceso
de preparacion y es el principal me-
canismo de adelgazamiento de la
pelicula al final del proceso (Kama-
lasanan, M.N., 1996).

Figura 1. Representacion esquemética del proceso de depédsito
de peliculas delgadas por el método de rotaciéon.

4. Evaporacion

3. Spin off
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cion final de la pelicula generalmente se lleva a
cabo mediante fratamiento térmico. La pelicula
se puede calentar en una mufla o en el mismo
aparato, dependiendo de las caracteristicas del
mismo. El objetivo principal de la evaporacion es
retirar el exceso de solvente.

Un gran numero de materiales han sido de-
positados empleando el método de rotacién. El
grosor de la pelicula es faciimente manipulado
ya que éste es inversamente proporcional a la
raiz cuadrada de la velocidad de giro. El grosor
de la pelicula fambién se puede ajustar median-
te repetidas aplicaciones del material en el subs-
trato. Una de las principales ventajas del depd-
sito por rotacién es la sencillez del proceso, cos-
to y manipulacién del aparato. Las principales
desventajas inherentes a esta técnica son el uso
ineficiente de material a depositary tamano del
substrato (actualmente, sélo se pueden deposi-
tar peliculas de tamano pequeno; tanto nuestro
equipo como equipos comerciales, emplean sus-
tratos de forma rectangulary dimensiones de 25.4
X 76.2 mm). Durante el proceso del depdsito por
el método de rotaciéon, solamente una pequena
porcién (del 2 al 5%) del material colocado sobre
el substrato es requerido para la fabricacion de la
pelicula, el resto del material es eliminado al girar
el substrato. Este problema se agudiza si el costo
y toxicidad del material es elevado (Schubert, D.
W., 2003). Recientemente se ha explorado una
nueva técnica basada en el método de rota-
cion, conocida como extrusion coating, la cual
permite optimizar el uso del material de recu-
brimiento. Esta técnica requiere de un accesorio
adicional, el cual de manera automdtica coloca
pequenas cantidades de material a lo largo del
substrato, contribuyendo con esto a la optimiza-
cion del proceso (Han, S., 2001).

El objetivo principal de este trabajo fue el dise-
no y construccion de un aparato doméstico para
el depdsito de peliculas delgadas por el método
de rotacién, el cual serd posteriormente utilizado
para el depdsito de peliculas delgadas de mate-
riales semiconductores (didxido de titanio, calco-
genuros de zinc).

MATERIALES Y METODOS —

El presente proyecto consiste en el diseno y cons-
truccion de un prototipo para depositar peliculas
delgadas mediante la fuerza centrifuga. El dise-
no y construccion del equipo se descompone en
dos etapas: Médulo mecdnico y modulo electré-

nico. El mdédulo mecdnico incluye el motor, el sis-
tema de poleas, la superficie giratoria y una ban-
deja para evitar derrames. El mddulo electronico
consta de la fuente de poder, un microcontrola-
dor, manejadores de potencia para el motor, un
exhibidor de cuarzo y botones para la interfase
con el usuario. Para disenar el equipo se propu-
sieron las siguientes especificaciones:

1. Que la mdquina gire a mds de 6,000 rom.

2. Que tenga una interfase de usuario para
elegir las revoluciones y el fiempo que giro-
rd la mdaquina.

3. Que acelere de 0 a 400 rom en 30 segun-
dos y permanezca en esta velocidad du-
rante un minuto

4. Que tenga rampas de aceleracién y des-
aceleracién controladas.

5. Que vibre lo menos posible.

Construccion:

A) Médulo de mecdnica

Estd formado por un motor y un rotor montado en
baleros. Ambos son conectados usando una ban-
day poleas de nylamid con relacién 1:6. La cuan-
tificacién de las vibraciones del prototipo implica
un sistema especializado para la medicidén de vi-
braciones. No se cuenta con el equipo necesario
para realizar un andlisis de vibracién, sin embargo,
se ha tratado de minimizar las vibraciones mecdani-
cas mediante un balanceo del disco principal y la
implementacién de soportes de goma que amor-
tiguan dichas vibraciones. Ademds, el prototipo
cuenta con una base de acero que le proporcio-
na el peso necesario para evitar vibraciones ex-
cesivas. El motor es de marca Buhler de corriente
directa de 24 volts, 50 watts y 1800 rom. El rotor
posee la polea en un exiremo, y en otro, la plata-
forma donde se colocard el vidrio que gira hasta
10800 rom, debido a que acopla con una polea
seis veces menor en su didmetro que la polea di-
rectamente acoplada a la flecha. (Ver figura 2).

B) Médulo de control e interfase con el usuario

Consta de un microcontrolador ATMega8535
de la compania Atmel, un exhibidor de cuarzo
liquido de 20 x 2 caracteres, tres pulsadores y un
manejador de potencia para el motor. En la figu-
ra 3 se muestra un diagrama de bloque del mi-
crocontrolador, mismo que es el corazdn de este



INVESTIGACION

Y CIZNCIA

DE LA UNIVERSIDAD AUTONOMA DE AGUASCALIENTES

NUmero 45, (44-49), Septiembre-Diciembre 2009

Plataforma

/ giratoria

———————

—1

RN
e

T

;I_'_L ‘_!_l""

Motor

Baleros
de DC T —_

Tren de poleas
con relacién é ; 1

Figura 2. Diagrama del médulo mecanico.
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Figura 4. Diagrama esquemaético del sistema de potencia.

modulo. Produce las rampas de ascenso y des-
censo, mantiene la velocidad constante y hace
la interfase con el usuario. Dicha interfase permite
conocer el estado del prototipo y ajustar la velo-
cidad y el tiempo en que se desea gire la plata-
forma. Los mensajes que se despliegan son:

1. Spinner listo

2. Velocidad

3. Tiempo

4. Proceso finalizado

Finalmente, se disend el sistema de potencia
para variar la velocidad del motor. Dicho sistema
consiste en un transistor que impulsa eléctrica-
mente al motor y usa una técnica de PWM (Pulse
Wide Modulation) para variar la velocidad del
motor vy evitar restarle torque. El circuito para ac-
fivar el motor de DC utiliza un fransistor MOSFET de
potencia IRF150, el cual se ilustra en la Figura 4.

RESULTADOS [ ]

Se logré obtener un prototipo que cumple los re-
quisitos mencionados. En pruebas del laborato-
rio se decidié cambiar la velocidad final a 7,500
rom, ya que dicha velocidad es suficiente para
los requerimientos del usuario final. En la figura 5
se muestra el acomodo interno del protoftipo visto
sin una tapa lateral. La figura 6 muestra la tarjeta
electrénica con el microcontrolador y LCD.

Figura 5. Vista interna del prototipo.

Figura 6. Tarjeta electrénica del prototipo.
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Figura 7. Vista frontal del instrumento.

Las figuras 7 y 8 muestran la parte exterior del
instrumento. Observe que la platina de vidrio se
encuentrarodeada de una vasija para evitar de-
rrames.

Se realizaron varias pruebas para optimizar las
diferentes variables de funcionamiento del equi-
po. Se estandarizaron las rampas de aceleracién
y desaceleraciéon. Se realizaron pruebas para
asegurar la estabilidad en la velocidad de fun-
cionamiento. Se empled un tacémetro B&K para
evaluar la respuesta tiempo vs velocidad. Estas
lecturas se validaron empleando un osciloscopio
tecktronics. La siguiente grdfica muestra las ram-
pas de aceleracién y estabilidad en la velocidad
programada, para una corrida a 6000 rom por
120 segundos.

DISCUSION I

Se disefd y construyd un aparato para el depdsito

NUmero 45, (44-49), Septiembre-Diciembre 2009

Figura 8. Vista superior. Se observa la platina de vidrio y los
seguros para sujetarla.

de peliculas delgadas por el método de rotacion.
El funcionamiento del dispositivo fue evaluado y se
encontré que éste permite un control preciso de
la velocidad, la cual se mantiene estable durante
el fiempo programado por el operador, tal como
se ilustra en la figura 9. El proceso giratorio de dos
etapas permite depositar a bajas velocidades (400
rom x 1 min.) y homogeneizar el recubrimiento a
alta velocidad (velocidad y fiempo programados
por el operador).

Se propuso usar el microcontrolador ATMe-
ga8535 (Atmel 2004) por su gran facilidad de uso y
porque sumodulo PWM es de 16 bits y nos permite
tener un alto porcentaje de precision al calcular
la velocidad deseada ya que se utilizd un control
proporcional (Hongfu Zhou 2008) en lazo abier-
to sin retroalimentacién y se aqjustd la  velocidad
del motor a un modelo lineal de la respuesta de
éste, usando una tabla de respuestas previamen-
te guardada en la memoria del microcontrolador,

utilizando el método de coeficientes inde-

RPM

bl Ciclo de velocidad

8000

terminados para obtener la funcidn de
respuesta voltaje vs velocidad.

5000 -
4000
3000
2000

1000 +

g - ¥ T

tiempo seg.

0 10 20 30 40 50 €0 70 80 €0 100 110 120 130 130 140 150 160 170 180

Este procedimiento nos permite te-
ner un sistema con respuesta muy pa-
recida al de un sistema proporcional de
lazo cerrado. La velocidad de operacion
presenta un error menor al 5% de la ve-
locidad calculada que es suficiente para
las aplicaciones que tendrd el equipo. En
general se puede mejorar la precision de

Figura 9. Respuesta tiempo vs velocidad para una corrida a 6000 rpm

por 120 segundos.

la velocidad implementando un controla-
dor PI (Proportional integral) con un lazo
de retroalimentacion éptico.
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Conrespecto alafuente, se ha disenado para
suministrar la suficiente potencia al motor para
mantener su tforque a cualquier velocidad. La
fuente es una Buck DC-DC (Mohan, 1995) la cual
nos permite tener un voltaje de salida propor-
cional al ciclo de frabajo de la senal PWM (Hon-
gfu, Z., 2008).

El voltaje promedio de salida en las terminales

del motor es:
T

Vo =?V, donde V_ es el voltaje de salida y

V es el voltgje fijo de entrada, la velocidad del

motor es directamente proporcional al voltaje en

las terminales del motor.

A diferencia de los equipos comerciales,
éste se puede adecuar en un futuro para tener
rampas de aceleracion y desaceleracién varia-
bles, implementacién de sensores de presidon vy
de temperatura para, de esta manera, tener un
mayor control en el depdsito de la pelicula. Las
caracteristicas de este equipo son similares a las
del equipo comercial Chemat precision spin-
coater. A diferencia de éste, tanto el costo [Che-
mat, $81,000.00 pesos, equipo casero, $5,000.00]
como la posibilidad de adaptar otfras funciones
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