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1 INTRODUCCION 1

1. Introduccién

El vidrio es un elemento fundamental en la arquitectura de la actualidad,
puesto que no soélo brinda una estética atractiva en lo que se refiere al dise-
no y apariencia de construcciones, sino que caracteristicas como resistencia,
transparencia, reflectancia y aislamiento lo convierten en un material ejem-
plar. La tendencia del uso del vidrio ha llevado a la biisqueda y desarrollo de
procesos de mejora en aspectos de durabilidad, propiedades opticas, rendi-
miento térmico, entre otros, por lo que se considera al vidrio como un material

en evolucion.

Actualmente, algunas de las mejoras més relevantes del vidrio son las rela-
cionadas al control solar y regulacion de radiacion, esto se logra al colocar
sobre los vidrios un filtro 6ptico que tenga ciertas propiedades en especifico,
como peliculas anti-reflectoras, filtros que permiten pasar una secciéon del es-
pectro, vidrios de color o tintados, etc. En particular, los recubrimientos de
baja emisividad, conocidos como Low-E por sus siglas en inglés (Low Emis-
sivity), son filtros que tienen la capacidad de transmitir de 80 a 90 % de luz
visible, siendo basicamente transparentes, ademas de bloquear una cantidad
significativa de calor transmitido al interior de edificaciones, por medio de
materiales que reflejan el rango infrarrojo. Al reflejar eficientemente el in-
frarrojo, evitan que se caliente el volumen del vidrio y al mantener baja su
temperatura el vidrio irradia poco, es decir, su emisividad es baja, de alli la

procedencia de su nombre.

Los filtros Low-E son de gran interés en el tema de ahorro energético, ya que
son una opcién atractiva para lugares particularmente calidos; sin embargo,
sus disenos han logrado abarcar zonas con temperaturas bajas debido al buen

aislamiento térmico que poseen.

El diseno de filtros Low-E es parte fundamental para lograr un recubrimien-
to con las caracteristicas y el comportamiento deseado, el uso de multicapas

nanomeétricas proporcionan mayor precision y sensibilidad, al igual que los
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materiales utilizados y su ordenamiento. Otro factor importante es el método
empleado para la fabricacion de recubrimientos de baja emisividad, puesto
que es necesario tener un control adecuado en los pardmetros de deposito.
Hasta el momento los filtros comerciales de baja emisividad han tenido pre-
cios elevados debido a que los materiales utilizados son costosos, la plata (Ag)
es uno de ellos, y es el elemento principal de fabricaciéon en filtros de baja

emisividad.

Este trabajo tiene como objetivo el diseno y construccion de filtros de baja
emisividad utilizando materiales alternos a la plata (Ag), ademés reducir la
cantidad de multicapas presentes en los recubrimientos, con la finalidad de
disminuir los costos de fabricacion. El aluminio (Al) y el éxido de titanio
(TiO2) han sido los materiales seleccionados para el disefio y fabricacion de
filtros de baja emisividad, en conjunto han presentado un alto porcentaje de

transmitancia y un bajo coeficiente de emisividad.

Para elaborar las peliculas de baja emisividad se emple6 la técnica de erosion
iobnica (sputtering). El equipo utilizado consta de una estructura que permite
el monitoreo 6ptico del crecimiento de la pelicula en tiempo real, por medio
de elipsometria in -situ, y el anélisis de emision espectral del plasma usando
la técnica de espectroscopia de emision 6ptica. Ambos métodos, permiten
tener un control adecuado, no sélo en la tasa de depdsito, sino en diferentes
pardmetros esenciales para el crecimiento de peliculas delgadas. Posterior
a la sintesis, se realizaron caracterizaciones o6pticas, térmicas, y se dio un
seguimiento particular a cada una de las peliculas con la finalidad de analizar

el envejecimiento y evolucion de los filtros elaborados.

La presente tesis esta dividida en 6 capitulos: el capitulo 2 desarrolla el
marco teoérico de los filtros Low-E y sus caracteristicas, en el capitulo 3 se
plantea la hipotesis y objetivos del trabajo, en el capitulo 4 se describen los
métodos y materiales utilizados en este trabajo, los resultados y dicusiones
estan contenidos en el capitulo 5. El capitulo 6 da finalmente conclusion al

trabajo de acuerdo a los resultados obtenidos.
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2. Marco teoérico

Este capitulo describe los principales elementos involucrados en el presente
trabajo. Inicialmente se presentan propiedades particulares de las pelicu-
las opticas de baja emisividad térmica y se describe la técnica de erosion
ionica (sputtering), utilizada para el crecimiento de peliculas de baja emi-
sividad. Dado a la existencia de otro tipo de recubrimientos de control solar,
se describen algunos de ellos. Para finalizar, se explican los métodos de car-
acterizacion empleados para obtener las caracteristicas y propiedades de los

recubrimientos que fueron elaborados.

2.1. Nanotecnologia y peliculas de control solar

Para comprender mejor el contenido de este trabajo, comencemos por definir

el concepto de nanotecnologia.

La nanotecnologia se basa en el desarrollo y manipulacion de sistemas a es-
calas nanométricas, es decir, estructuras cuyas dimensiones corresponden a
la milmillonésima parte de un metro. A esta escala los materiales presentan
comportamientos interesantes, distintos a los que presentan a escalas macros-
copicas. Las leyes que rigen los fenémenos en dicha escala, se fundamentan

en la mecénica cuantica, puesto que ocurren a nivel atémico y molecular.

Muiltiples disciplinas han logrado implementar la nanotecnologia en su desa-
rrollo, y muchas otras se encuentran en proceso, utilizando estructuras na-
nométricas que mejoren o modifiquen condiciones particulares. Las peliculas
delgadas forman parte de estas estructuras, y el principal enfoque de este

trabajo se encuentra en ellas.

2.1.1. Eficiencia energética

El tema de eficiencia energética es una cuestion de verdadera importancia

en el mundo actual, puesto que el excesivo consumo de energia impacta no
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solo en los elevados costos, sino también en el medio ambiente, por lo que la
bisqueda de técnicas que contribuyan en esta problematica ha incrementado
en gran medida. La iluminacién, la refrigeracion, la calefaccion y la venti-
lacién en edificios consumen cerca de 30- 40% de toda la energia producida
mundialmente (Lanséaker, 2012), por lo cual es fundamental mejorar las car-

acteristicas de los materiales de construccion, particularmente del vidrio.

A diferencia de otros materiales de construccion, el vidrio convencional posee
un coeficiente de transmision térmica muy elevado. Esto significa que cada
vez que se reemplaza un metro cuadrado de pared por un metro cuadrado de
vidrio, se cuadruplica la carga térmica en el interior de la vivienda (Pearson,
2016). En zonas con climas calidos esto se convierte en una problematica
debido al sobrecalentamiento y la excesiva transferencia de radiacion. Los
vidrios de control solar son una de las alternativas desarrolladas hasta el
momento, estos han presentando resultados favorables y su funcionamiento
se basa en recubrimientos que evitan el paso de radiacion a interiores, de los

cuales se hablara posteriormente.

2.1.2. Filtros 6pticos

El espectro electromagnético es la distribucion de todas las ondas electro-
magnéticas presentes en la energia radiante, cada componente dispone de
una frecuencia o longitud de onda especifica que la define. La radiacion ul-
travioleta (UV), la luz visible (VIS) y el infrarrojo cercano (NIR) abarcan
los intervalos de (200 a 400 nm), (400 nm - 700 nm) y (700 nm -2500 nm)

respectivamente (Ver figura 1).
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Figura 1: Espectro electromagnético (Imagen adquirida de "Todo sobre el vidrio, AGC").

Los filtros 6pticos tienen la propiedad de seleccionar un intervalo de longitud
de onda especifico, es decir, obstruyen determinadas longitudes de onda y
dejan el paso de otras. Diferentes fendémenos permiten lograr este comporta-
miento. Cuando la luz alcanza un material, ésta puede ser transmitida (T),
reflejada (R) y absorbida (A); la ecuacion 1 muestra esta relacion, donde A

corresponde a la longitud de onda.

TN+ RN+ AN =1 (1)

El objetivo de un recubrimiento 6ptico es modificar las propiedades de trans-
mitancia y reflectancia del material objetivo segiin se requiera, los filtros
opticos pueden ser absorbentes o reflectivos, y sus propiedades se encuentran

determinadas principalmente por los materiales que los constituyen.

2.1.3. Peliculas delgadas

Las peliculas delgadas son capas con espesores nanométricos, usadas para
multiples aplicaciones en diferentes areas. Con frecuencia, las peliculas del-

gadas son utilizadas para crear recubrimientos 6pticos, los recubrimientos en
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esta escala se encuentran en el orden de las longitudes de onda de la luz, sur-
giendo comportamientos 6pticos particulares de las peliculas delgadas. Estas
propiedades emergen de la reflexion y la interferencia, fendmenos naturales

de las ondas de luz incidentes en una superficie.

Los recubrimientos 6pticos son cominmente elaborados por combinaciones
de materiales metélicos y dieléctricos. Los metales se caracterizan por ser
altamente reflectantes y absorbentes, mientras que los dieléctricos presentan

comportamientos de interferencia 6ptica.

2.1.4. Propiedades 6pticas de los metales

Los metales se caracterizan por tener un ntimero de cargas eléctricas libres y
el movimiento de estas cargas constituye una corriente (Hecht and Dal Col,
2000). Drude lo postuldé como un gas de electrones libres que viaja dentro de
ellos, este modelo describe muy bien la contribucion del electron libre a la

respuesta Optica de metales (Ding et al., 2015).

Los metales presentan bandas de conducciéon de alta energia por lo que son
opacos a la luz visible, sin embargo, cuando se forman en peliculas delgadas
pueden volverse parcialmente transparentes. La alta absorcion y reflexion de
la mayoria de los metales, los convierte en materiales con aplicaciones 6pticas

en particular.

El aluminio y la plata son dos metales que poseen un comportamiento reflexi-
vo. La plata presenta la mayor reflectancia visible e infrarroja, propiedad que
la convierte en el material mas utilizado en recubrimientos de control solar;
sin embargo, tiende a formar rapidamente sulfuro de plata (AgS) y pelicu-
las de este material se danan facilmente cuando son expuestas al ambiente
(Meinel et al., 1982).

Por otra parte, el aluminio es uno de los metales mas abundantes encon-

trados en la Tierra y la extraccion de este mineral es relativamente barata
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(Muralidhar et al., 2016), en cuanto a sus propiedades Opticas el aluminio

tiene la region de reflectancia mas amplia de todos los metales.

En general las peliculas de metal son fisicamente menos duraderas que las
peliculas dieléctricas. Por lo cual, al elaborar recubrimientos constituidos por
estos materiales es necesario que sean protegidos con materiales de mayor

resistencia.

2.2. Tipos de vidrios

Como se menciond al inicio de este capitulo, uno de los enfoques de los recu-
brimientos 6pticos para vidrios, son relacionados al control solar en ventanas,
con el objetivo de obtener una mayor eficiencia energética en construcciones.
Existen en el mercado una amplia variedad de vidrios que poseen estas ca-

racteristicas, a continuaciéon se describen algunos de ellos.

2.2.1. Vidrios Tintados

El vidrio tintado se logra mediante la incorporaciéon de diferentes éxidos me-
téalicos durante el proceso de flotacion del vidrio, el 6xido de cobalto y niquel
por ejemplo ofrecen tonalidades grises, los 6xidos de hierro tintes verdes, etc.
(Construpedia, 2017). Una alternativa comunmente utilizada es la adicion de
peliculas tintadas, por lo general, elaboras de poliéster y sometidas a procesos
muy precisos de coloracion, laminado y metalizacion. Este tipo de peliculas

adhesivas son colocadas en la superficie del vidrio.

En general, el vidrio tintado se utiliza para reducir la cantidad de luz trans-
mitida a través del vidrio, con la intencién de disminuir la exposicion al calor,
el resplandor de la luz y la radiacion UV. Algunos de sus inconvenientes son
que este tipo de vidrio absorbe una fraccion de la energia solar, luego disipa
el calor tanto al interior como al exterior de edificaciones. Al ser absorbente,

tiene una temperatura mas alta que el vidrio transparente cuando se expone
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al sol; por lo tanto, el drea central se expande mas que los bordes del vidrio
causando acumulacion de esfuerzos de traccion en los bordes (Hall, 2010),
estimulando estrés térmico que frecuentemente ocasionan roturas y grietas.
Considerando estos aspectos es necesario que este tipo de vidrios reciban tra-
tamientos especiales para incrementar su resistencia y evitar la absorcion de

energia.

2.2.2. Vidrios Reflectivos

Los vidrios reflectivos poseen un recubrimiento metalico que otorga un efecto
espejo y permite reflejar una parte importante de la radiacion solar de onda
corta, reduciendo la entrada de calor y el deslumbramiento ocasionado por
reflejos, ademas de brindar una apariencia atractiva visualmente (Pearson,
2016). El revestimiento conformado con 6xidos metélicos evita la visibili-
dad hacia el interior durante el dia con el fin de preservar la privacidad, no
obstante, es importante mencionar que este tipo de vidrios obstruyen gran

porcentaje de la luz visible.

2.2.3. Vidrios Aislantes

El vidrio aislante consiste en dos o mas hojas de vidrio selladas por los bordes
con un espaciador perimetral que crea una cavidad intermedia, formando una
misma unidad (Guardian Industries, 2016). Una unidad de Doble Vidriado
Hermético (DVH), se considera la mejor opcion de vidriado para disminuir
la transferencia térmica aire-aire a través del mismo, este tipo de vidrios se
encuentran separados por una camara de aire, es indispensable que el aire
siempre esté seco por lo que debe ser colocado un deshumectante en el interior

(normalmente sales).

En invierno un DVH reduce la pérdida de calor hacia el exterior y en verano
impide que el calor exterior acceda al interior, debido a que los dos vidrios dis-

minuyen la transmisiéon por conduccion. Con el fin de aumentar su eficiencia,
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especialmente cuando las temperaturas son muy altas, suelen combinarse con
recubrimientos de control solar y baja emisividad, a los cuales esté enfocado

este trabajo.

2.3. Vidrios de baja emisividad (Low-E)

La emisividad es la medida de la capacidad de un material para radiar y
absorber energia de acuerdo a la temperatura del mismo (Gutiérrez,1993),
basada en la relacion de calor emitido en comparaciéon con un cuerpo negro
perfecto. Como se sabe, la absorbancia A()) equivale a la emitancia E()\) de
un material, por lo tanto a menor emisividad menor es el calor transferido.
La baja emisividad es una propiedad de los materiales altamente reflectantes
y por consiguiente es una caracteristica de la superficie de los vidrios con este

tipo de recubrimientos.

Los vidrios de baja emisividad poseen recubrimientos con espesores nano-
métricos casi invisibles, que tienen la capacidad de regular la energia solar
incidente. La radiacién solar contiene calor y luz, al ser un conjunto de di-
ferentes tipos de radiacion electromagnética como se describié en la seccion

2.1.2

Rayos de sol

v

Luz en espectro
visible

Rayos UV-IR reflejados

Figura 2: Esquema muestra el comportamiento de un vidrio de baja emisividad térmica

al ser incidido por la radiacion solar.

Materiales transparentes como el vidrio pueden transmitir, reflejar o absorber
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la energia radiante. Los filtros de baja emisividad, reflejan el infrarrojo, el
cual percibimos en forma de calor, y el ultravioleta, sin afectar la transmision
de luz visible (Jelle, Kalnees and Gao, 2015). El uso de materiales metalicos

altamente reflectantes permite este comportamiento (Ver figura 2).

2.3.1. Ventajas de usar filtros de baja emisividad

Los vidrios de baja emisividad estan orientados al control de la radiacion,
ahorro energético y confort. Con la reduccién de la emisividad, la transferen-
cia de calor también disminuye, mejorando las propiedades de aislamiento
térmico en interiores que generan un impacto relevante en el consumo de
energia, ademas de reducir el efecto invernadero que se produce en interiores

cuando la radiacion es absorbida por el vidrio.

A diferencia de otros tipos de vidrios como los vidrios reflectivos y tintados
que tienden a absorber la radiaciéon y afectar la transmision de luz, los vi-
drios de baja emisividad estan disenados para evitar dichas caracteristicas,

al poseer recubrimientos selectivos de la radiacion.

En ambientes célidos los vidrios de baja emisividad tienen gran demanda, sin
embargo, su potencial abarca diferentes climas en donde se toman en cuenta
factores de orientacién y condiciones ambientales, para elaborar vidrios con
valores de emisividad especificos que ofrecen un rendimiento 6ptimo y bien-
estar al usuario. En climas con temperaturas muy bajas los filtros de baja
emisividad se encargan de conservar la temperatura en interiores debido a su
buen aislamiento térmico, usualmente complementado con vidrios herméticos
de doble acristalamiento. Existen distintos métodos para fabricar este tipo
de vidrios, en este trabajo nos enfocaremos en la técnica de erosion idnica

(sputtering) asistida por campo magnético.
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2.3.2. Uso de multicapas

La combinacion de capas con materiales de distintos indices de refraccion y
espesores, acttian como filtros 6pticos, las capas metalicas provocan reflec-
tividad térmica y solar, mientras que otros materiales proporcionan mayor
transmision de luz, proteccion, dureza y estabilidad a las capas metalicas. Es-
te sistema periodico mejora significativamente la reflectividad de la superficie

en intervalos de ciertas longitudes de onda.

Espectro de filtro Low-E

» 77% Triple Ag
o8 e === $1% Doble Ag
et ~
// T \ vidrio simple sin hierro
N\ Low-E ideal
,/ / \ ow-E idea
i . \
/ \
. ) N\
. /| \
/ / | . g
//’/ ~ * T ‘\\
CF I IL P LT F PP P EF LT PR PP I E P I OF PP PP OO NP d e e
uv visible infrarrojo cercano infrarrojo lejano
0.25 - 0.37um 0.37 - O.7um 0.7 - 2.0um 2.0 - 40ym

Figura 3: El espectro de pelicula de baja emisividad (Low-e) muestra el comportamiento
del filtro a medida que aumentan las capas de plata (Ag) en el recubrimiento (Kierantim-

berlake.com, 2017).

El material metalico més utilizado en los filtros de baja emisividad es la
plata (Ding, Clavero 2017), los fabricantes utilizan capas sencillas, dobles y
triples con espesores cada vez mas delgados para aumentar el rendimiento del
recubrimiento. La figura 3 muestra el aspecto de los filtros de baja emisividad
espectralmente, la linea morada representa el comportamiento de un filtro
de baja emisividad ideal, el cual deja el paso de todo el rango de luz visible
y refleja la luz ultravioleta e infrarroja eficazmente. Los recubrimientos de
plata triples muestran una conducta semejante, los cuales alcanzan una baja

transmitancia en los intervalos requeridos.
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2.4. Erosion Ioénica

La técnica de erosion i6nica o pulverizacion catodica (sputtering) es amplia-
mente utilizada para la sintesis de peliculas delgadas en diversos campos de
investigacion y de la industria, su principio de funcionamiento consiste en
la generacion de un plasma bajo la influencia de un campo eléctrico, en el
interior de una camara de alto vacio. Dicho plasma se encuentra constituido
usualmente por gas de argon (Ar), que tiene la funcion de ser un gas inerte
para erosion ioénica no reactiva. Los iones con carga positiva, son acelerados
debido al alto voltaje entre el catodo y anodo, dirigiéndose al blanco (ma-
terial que se desea depositar), es decir, al catodo que tiene carga negativa.
Estos bombardean la superficie, desprendiendo atomos de la misma. Este fe-
némeno ocurre debido a la transferencia de momento entre los iones del gas
de argén y los atomos de la superficie del blanco. La energia transferida debe
ser suficiente para que los a&tomos puedan desprenderse del material y adhe-

rirse al sustrato que se encuentra a unos centimetros del blanco (Sanchez,

2006).

El sustrato es la superficie sobre la cual ira creciendo la pelicula delgada por

medio de las especies depositadas, como se muestra en la figura 4.
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Figura 4: Esquema de proceso de erosion iénica. Los circulos verdes representan el plasma

generado, los circulos amarillos indican el material desprendido.

Cuando los iones del gas de argén interacttian con la superficie del blanco,
distintos fenémenos pueden ocurrir ademas de la expulsion de iones, tales
como la emision de fotones, &tomos neutros, iones, etc. Con la finalidad de
potenciar el proceso de pulverizacion se utiliza un magnetréon. El magnetron
debe contar con un sistema de enfriamiento para evitar el sobrecalentamiento
del catodo, puesto que la energia producida por los iones se percibe en forma

de calor en su mayoria.

El proceso de erosion iénica asistido por campo magnético permite el au-
mento de la tasa de deposito, la combinacion del campo eléctrico y el campo
magnético produce el confinamiento de los electrones del plasma cerca del
sustrato al atraparlos en las lineas de campo, de esta manera las colisiones
aumentan en la superficie del blanco y se producen mas iones que generan

mayor desprendimiento del material.

En este trabajo se utiliza erosion i6nica no reactiva y reactiva para elaborar
peliculas de baja emisividad térmica, esta tltima consiste en agregar un gas

reactivo de fondo como nitrégeno (N) u oxigeno (O), ademéas del uso del
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argébn como gas inerte. El gas reactivo se enlaza con el material arrancado

del blanco para ser depositado sobre el sustrato.

2.5. Técnicas de caracterizacion 6ptica de peliculas del-

gadas

Las técnicas de caracterizacion Optica son de gran interés por ser no invasivas
en su mayoria. Estas técnicas no implican contacto directo con la muestra y
permiten obtener informacion de materiales a escalas nanométricas. En esta
seccion se describiran 3 técnicas Opticas, espectroscopia de plasma, elipsome-

tria y espectrofotometria.

2.5.1. Espectroscopia de emision 6ptica

La espectroscopia de emision 6ptica es una técnica que utiliza la luz del plas-
ma para estudiar sus propiedades, por medio de la intensidad de las lineas
espectrales de emision atomica/ionica. Esta técnica permite entonces esti-
mar los pardametros plasméticos como la densidad electrénica, composicion
quimica, densidad de las especies, etc. (Chen, 2010). La espectroscopia de
emision Optica es no invasiva, se puede adquirir informacién en tiempo real
del plasma, es facil de implementar y relativamente econémica, por lo que es

uno de los métodos méas convenientes para el diagnostico de plasma.

Naturaleza de los espectros i6nicos y atémicos

La técnica de espectroscopia de emision se basa en la medicion de la absorciéon
y emision de la radiacion electromagnética, por lo que es necesario entender

estos fendmenos previamente.

Utilizando el modelo de Bohr, podemos considerar un d&tomo como un nu-

cleo rodeado de electrones que viajan a su alrededor en orbitales discretos de
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energia, mientras mas cercanos se encuentren al ntcleo su energia es menor.
Al transferir energia al &tomo por medio de radiacion o colisiéon con otra par-
ticula, el &tomo tiende a absorber dicha energia causando un fenémeno de
excitacion. Este proceso estimula a uno de los electrones en estado fundamen-
tal a un nivel de energia mas alto, es decir, a su estado excitado. Estando en
este estado sera facil para el electron regresar a estados de energia méas bajos
dando origen a los fotones de luz emitidos, o abandonar el &tomo dejando un
ion con carga positiva, si la energia absorbida es suficientemente alta como

lo indica la figura 5, (Tipler, Mosca and Casas-Vazquez, 2012).

Estado fundamental Estado excitado

Figura 5: Esquema de absorcién y emisiéon de energia de un atomo.

Cada elemento tiene asociadas sus longitudes de onda de absorciéon y emision
caracteristicas, de esta manera la energia del foton puede revelar la compo-
sicion del plasma. Estas diferencias de energia entre cada transiciéon corres-
ponden a una longitud de onda especifica percibida por una linea espectral

particular y es descrito por:

A= (2)

Donde h es la constante de Planck, c es la velocidad de la luz, E, y Ej es el
estado de energia superior e inferior, respectivamente. La ecuaciéon 2 muestra
que la energia y la longitud de onda estan inversamente relacionadas (Eisberg
and Resnick, 2013).
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La espectroscopia de emision 6ptica se fundamenta en este fendmeno, al medir
la intensidad de luz emitida de cada elemento. Para lograrlo es necesario tener
una fuente de excitacion que origine el plasma a analizar. Una de las més
utilizadas hasta el momento son la fuentes de corriente continua aplicadas a
un gas inerte, las cuales permiten que todos los atomos e iones excitados de

los elementos involucrados puedan emitir su radiaciéon al mismo tiempo.

Descripcion de la técnica

El proceso comienza en un sistema de recolecciéon de luz, en este trabajo
se han empleado fibras 6pticas. Debido a que la emisién del plasma es po-
licromética, es decir, emite radiacion en diversas longitudes de onda, debe
ser separada en longitudes de onda particulares para su identificacion, esto
sucede a través de un espectrometro, en él se encuentra un monocromador
generalmente basado en rejillas de difraccion que se encargan de dispersar
la luz. Enseguida la radiacion es detectada y amplificada por un sistema
de adquisiciéon fotoelectronica tipo CCD convirtiéndose en senales electroni-
cas. Finalmente, es posible analizar la informacién en un ordenador con un

software particular.

Espectroscopia de emisiéon 6ptica en erosion idnica

La demanda de fabricar peliculas delgadas con caracteristicas especificas
aumenta con el paso del tiempo. Por consiguiente los métodos de sintesis
existentes hasta el momento buscan mejorar y optimizar el crecimiento de
peliculas. La técnica de erosion iénica por magnetron es utilizada para el cre-
cimiento de peliculas con una conformidad y estructura excelente, ademas de
una alta velocidad. El estudio de los parametros del plasma en este método,
a través de técnicas de espectroscopia 6ptica permite obtener caracteristi-
cas cuantitativas y cualitativas de la pelicula, asimismo, busca encontrar las

condiciones 6ptimas de trabajo. Por estas razones, el diagnostico éptico de
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plasma es esencial, ademéas de ser relativamente barato. En este trabajo de
tesis se desarrolla el crecimiento de peliculas de baja emisividad por erosion
i6nica y se implementa el monitoreo por espectroscopia de emisiéon 6ptica con
el objetivo de tener un mayor control de crecimiento, mejor reproducibilidad

de las peliculas, deteccion de impurezas y envenenamiento del blanco.

2.5.2. Elipsometria

La elipsometria es una técnica 6ptica de caracterizacion, utilizada para ob-
tener propiedades de superficies y peliculas delgadas, en particular, permite
deducir el espesor y constantes 6pticas de materiales simples y compuestos.
Existen numerosas ventajas de usar elipsometria como técnica de caracteriza-
cion sobre todo al ser utilizada in-situ. Entre las cualidades més destacadas se
encuentra el hecho de no ser una técnica invasiva, es decir, no altera las con-
diciones del sistema, otra cualidad es el permitir mediciones rapidas, precisas
y reproducibles. Haremos aqui una muy breve descripcion del fundamento de

elipsometria.

Polarizacion de la luz

La luz es una onda electromagnética transversal que viaja a través del espacio.
El campo eléctrico E es ortogonal a la direccién de propagacion de la onda, y
asociado a ¢l, viene el campo magnético B, también ortogonal a la direccién
de propagacion y al mismo tiempo ortogonal al vector eléctrico (Ver ecuacion
3).

F =¢E + ¢qvxB (3)

Atn cuando E y B interacttian con las cargas de la materia, la fuerza eléctrica
es dominante sobre la magnética, al menos para velocidades de cargas mucho

menores a la velocidad de la luz. Siendo asi, nos restringiremos al manejo del
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campo eléctrico, en el entendido de que hay un campo magnético asociado al

mismo, que participa muy poco en la interacciéon con las cargas del material.

La luz que nos llega de cualquier fuente sera la suma de todos los vectores
eléctricos que emanan de la fuente. En general, esta sumatoria es un vector
que varia al azar, sin una direcciéon privilegiada. Si logramos de alguna ma-
nera limitar la direccion del vector eléctrico a que oscile en un plano, la luz
se le denomina linealmente polarizada. Esto se logra de varias maneras; los
elementos que lo producen se llaman polarizadores lineales y los hay de alam-

bres moleculares o cristales birrefringentes los cuales presentan una calidad

mayor (Hecht and Dal Col, 2000).

La luz reflejada en una superficie también se polariza, dado que los coefi-
cientes de Fresnel son diferentes para las componentes perpendicular (s) y
paralela (p) al plano de incidencia, como se describe a continuacion. Al inci-
dir luz linealmente polarizada a una superficie, la suma de las componentes
s vy p, dan un vector que, en general, no es lineal, sino que describe una
trayectoria eliptica, cuando se observa frontalmente, es decir, a lo largo de
la direccion de propagacion. También puede suceder lo contrario, enviar luz

polarizada tal que refleje linealmente.

La elipsometria, o mediciéon del estado de polarizacion emergente de una
muestra, puede dar informaciéon de las propiedades 6pticas de la superficie o
medio iluminado. A partir de la medicién de la excentricidad y orientacion de
la elipse, y aplicando un modelo de propagacién de ondas electromagnéticas.
Con esta técnica se puede estimar que es lo que contiene la muestra, tanto
sus propiedades Opticas como espesores fisicos. El caso méas simple es mode-
lar una soéla interfaz, ya que simplemente se usan los coeficientes de Fresnel.
Si la muestra es una capa delgada, habra dos interfaces y propagaciéon en
un medio, complicando ligeramente el modelo. Una multicapa complica atn
maés la situacion, habiendo miltiples interfaces y multiples medios de propa-
gacion. Las ondas reflejadas en cada interfaz podran superponerse (interferir

constructiva o destructivamente) entre si, modificando la elipse, ver figura 6.
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Aunque podriamos calcular el cambio en el estado de polarizacién de cual-
quiera de estos casos, el instrumento mide las elipses (elipsémetro), e incluye

un programa de ajuste de datos experimentales con modelos muy variados.

R, T

Figura 0: Fenémeno de interferencia causado por la superposiciéon de ondas de la luz

incidente.

Parametros Elipsométricos

La elipsometria mide los parametros elipsométricos ¢ y A que representan
el cambio de polarizacion de la luz reflejada en la superficie de la muestra. A
partir de ellos seré posible obtener de forma indirecta los valores de espesores
y constantes dpticas que nos proporcionaran informacion acerca del material
analizado. El indice de refraccion complejo descrito a continuacion es el de

mayor interés.

n=n-+1ik (4)

El indice de refraccién (@) consiste en una parte real (n) y una compleja,
también conocida como el coeficiente de extincion (k). La parte real, n, se
define como la razon de velocidades de la luz en el vacio respecto a la del
medio en que viaja la onda, como se muestra en la ecuaciéon 5. Donde ¢
corresponde a la velocidad de la luz en el vacio, v a la velocidad de la luz
en el medio y n al indice de refraccién del medio. El coeficiente de extincion

describe la pérdida de la energia de las ondas en el material.
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n=-> (5)

Cuando la luz interactta con un material, el haz incidente se refleja y refracta
en la interfaz. El dngulo entre el rayo incidente y la normal a la muestra (6;)
es igual al angulo de reflexion (6,). La luz que es transmitida en el material
es refractada en un angulo (6,), este comportamiento es descrito por la ley
de Snell, y dependera de los indices de refraccion (n; y ng) del material como

se muestra en la figura 7.

Ii Ir

nl

Figura 7: Reflexién y refraccién de la luz de acuerdo a la Ley de Snell.

Debido a esto, es posible separar la luz en componentes ortogonales y pa-
ralelas con relacion al plano de incidencia. Los coeficientes de Fresnel son
utilizados para llegar a estos valores, descritos por el siguiente cociente de

reflexion p:

T

p= f (6)
En donde r, es el coeficiente de reflexiéon correspondiente a la polarizacion
paralela al plano de incidencia y r,; a la polarizaciéon perpendicular. Escri-
biendo en términos de los parametros elipsométricos ¥ y A podemos definir

la siguiente relacion:
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El parametro W representa la excentricidad de la elipse y A su orientacion. La
elipsometria mide la razén de estos valores que pueden ser altamente exactos

y reproducibles.

Dispersion del indice de refraccion.

En elipsometria, para obtener la informaciéon descrita anteriormente, es nece-
sario establecer un modelo teérico, basado en propagacion de ondas electro-
magnéticas en medios continuos, que reproduzca los parametros elipsométri-
cos. Como se ha mencionado antes, la muestra puede ser desde una interfaz
entre dos medios semi-infinitos, una capa delgada con dos interfaces y un
medio de propagacion acotada entre dos medios semi-infinitos, o puede ser

una multicapa compleja, con muchas interfaces y medios de propagacion.

Lo primero que debemos analizar es la conducta del indice de refraccién como
funciéon de la longitud de onda, lo que se conoce como la dispersion espectral
del medio. La version méas simple supone que el indice no cambia con el color,
es decir, que no es dispersivo. Esto no sucede en la practica, los materiales
dieléctricos tienen un indice mayor en la region de los violetas, decreciendo
suavemente hacia los rojos, donde practicamente se mantiene constante. Para
hacer manejable la dispersion de los materiales, sobre todo al momento de
hacer programas computacionales que permiten calcular rapidamente las res-
puestas, se usa una funciéon que describe la dependencia n (\). Hay muchas
expresiones matematicas, la mas conocida es la ecuacion de Cauchy (ecua-
cion 8). Donde el indice refraccion es descrito por tres parametros llamados
coeficientes de Cauchy (A,B,C)

B C
n()\):A—l—ﬁ—l—ﬁ (8)
Un modelo no s6lo mas general, sino con un sentido fisico, es el conocido

como el modelo de osciladores, que resulta de la interaccion eléctrica entre la
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luz y las cargas positivas y negativas del material que es irradiado con ella,

Los metales y los semiconductores pueden describirse usando uno o més os-
ciladores de Gauss o de Lorentz, segiin la muestra que se desee analizar, es
decir, el indice de refraccion se puede expresar con uno o varios osciladores.
En la literatura acumulada de muchos anos pueden encontrarse tablas con los
indices de refraccion de muchos materiales (Palik, etc). Esto simplifica la ta-
rea de generar los modelos tedricos que simulan o reproducen los parametros

elipsométricos.

El procedimiento para crear el modelo tedrico es el siguiente: caracterizar el
sustrato, para eliminar variables en el modelo, conocer los materiales que se
usaron para fabricar el recubrimiento, calcular los parametros elipsométricos
del modelo y comparar con los pardmetros experimentales. Para finalizar, se
modifica lo necesario en el modelo tedrico con el objetivo de que la diferencia
entre la propuesta del modelo y el experimento sea minima. En el modelo
pueden ser incluidos los materiales reportados en la literatura o usar los
modelos para dispersion de indices, el objetivo es determinar qué contiene la

muestra analizada.

El paso siguiente es introducir estas variaciones experimentales en nuestro
modelo. Para ello existe una herramienta muy poderosa, la Aproximacion
de Medio Efectivo (EMA). La propuesta de EMA es que se puede sustituir
un material heterogéneo por uno homogéneo de indice uniforme. La hipotesis
principal es que el tamano de las inclusiones sea mucho menor que la longitud
de onda que se usa para iluminar. En el caso de EMA, se maneja la funcion
dieléctrica en lugar del indice de refraccion, y la energia del foton, en electréon
volts (eV), en lugar de la longitud de onda. Definiendo la fraccion de volumen
como el volumen que ocupa cada una de las componentes o incluisiones de
los materiales presentes (Va) en el volumen total de la muestra (Vt) , fa =
Va/Vt, la expresion que obtuvo Maxwell-Garnett para la funcion dieléctrica

efectiva es de la forma:
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€a — €n €h — €n

€ — €p _f
€+ 2 a’ea+2€h beb—|—2eh

(9)

Donde ¢, es la funcion dieléctrica del medio anfitrién, que recibe a las com-
ponentes €,, €, etc, y f, v f, el factor de empaquetamiento respectivamente.
Bruggeman propuso que el medio anfitrion ¢, fuese la misma funcién dieléc-

trica efectiva e como se representa en la figura 8

€q — € € — €
Ea+26+fb€b—|—2€

0=fa (10)

quedando la expresion como se indica en la ecuacion 10, (Aspnes, 1982).

Por ejemplo, un material crecido a partir de un blanco de titanio, usando
argén como gas de erosion y haciendo evaporacion reactiva con oxigeno con
la idea de depositar TiO, puede ser la mezcla de al menos tres componen-
tes, TiOy + Ti metélico + huecos. El modelo EMA tiene en cuenta también
la forma de las inclusiones. En caso de que sean esféricas esta presente un
factor de polarizacion de 1/3. Pero también las inclusiones pueden ser elip-
soides oblatas o prolatas, en cuyo caso el factor de polarizacion cambia. De
esta manera se busca describir las propiedades macroscopicas de materiales

compuestos.

=20
O& O 8
o SO0

Figura 8: Modelo de aproximacion del medio efectivo propuesto por Bruggeman.

Dado que las técnicas de crecimiento no son perfectas, dan lugar a columnas

de material, dejando espacios entre ellas. Estos espacios se llenan de aire,
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eventualmente de humedad y basura. Otro defecto que se da en sputtering,
es que el arrancar material del blanco es un proceso agresivo, acarreando
material neutro, atomos libres, iones, electrones, etc. No todas las especies
se recombinan, o bien no reaccionan del todo estequiométricamente, dando

lugar a mezclas.

2.5.3. Espectrofotometria UV-Vis

La espectrofotometria (conocida como UV-Vis) es una de las técnicas mas
utilizadas para caracterizar absorcion, transmision y reflectividad de mues-
tras gaseosas, liquidas y solidas. En este trabajo se ha utilizado este método
especificamente para medir la transmitancia de los filtros de baja emisividad

sintetizados.

La espectrofotometria consiste en incidir un haz de luz de amplio rango es-
pectral. Considerando el espectro electromagnético, tal radiaciéon abarca el
ultravioleta (200 a 400 nm), el rango visible (400 a 700 nm) y parte del in-
frarrojo cercano (700 a 1200 nm). Cuando el haz incidente interactia con la
materia da lugar a diferentes fenémenos como el esparcimiento, interferencia,
absorcion y la reflexion. Como consecuencia de estas interacciones la inten-
sidad del haz que pasa a través de la muestra es atenuada. La transmitancia

se define entonces como:

T=1 (11)

En donde I representa la intensidad de la radiacién transmitida y Io repre-

senta la intensidad de la radiacion incidida (ver figura 9).
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Figura 9: Esquema de funcionamiento de espectrofotometria UV /Vis.

Esta fraccion de radiacion que logra traspasar es usualmente expresada como

porcentaje T(%):

T(%) = Ii) % 100 (12)

A partir de la transmitancia el espectrometro calcula la absorbancia A =
—logT, utilizando la Ley de Beer-Lambert, que describe como a partir de la
absorbancia, es posible encontrar la concentracion de las muestras, mayor-

mente utilizada en muestras liquidas (Hecht and Dal Col, 2000).

El espectrofotémetro consiste basicamente en una fuente de luz, normalmen-
te una lampara de deuterio para el ultravioleta y una de tungsteno para
el visible; un monocromador, un portamuestras, un detector de luz y un
amplificador convertidor de la radiacion (usualmente se utiliza un CCD o
fotodiodo), y, por tltimo, un ordenador con un software especializado para

leer estos datos.
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3. Hipoétesis y Objetivos

3.1. Hipbtesis

El uso del aluminio como material alterno para el diseno y construcciéon de
filtros de baja emisividad térmica, permite obtener una buena eficiencia y un

bajo costo de produccién.

3.2. Objetivo general

Disenar y sintetizar peliculas delgadas de baja emisividad térmica utilizando
materiales alternos y comparar sus propiedades con un filtro de baja emisi-

vidad de plata (Ag).

3.3. Objetivos particulares

- Disenar y elaborar filtros de baja emisividad de tres capas, usando plata

(Ag) y oxido de titanio (TiOy) mediante la técnica de erosion iénica.

- Disenar y elaborar filtros de baja emisividad de tres capas, usando aluminio

(Al) y oxido de titanio(TiO2) mediante la técnica de erosion ionica.

- Caracterizar las peliculas en tiempo real por la técnica de elipsometria y

espectroscopia de emision Optica.

- Obtener las caracteristicas de transmitancia de los filtros de baja emisividad

sintetizados y comparar su comportamiento.

- Realizar pruebas térmicas a las peliculas obtenidas y comparar sus propie-

dades.

- Monitorear el envejecimiento y evolucion 6ptica de las peliculas obtenidas

y comparar su variacion.
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4. Métodos y materiales

4.1. Diseno de multicapas de baja emisividad sobre vi-
drio plano

Los filtros de baja emisividad térmica fueron disenados por el software de
codigo abierto OpenFilters (Larouche, 2015), que permite modelar filtros de
interferencia 6ptica y cuenta con herramientas para calcular reflexion, trans-
mision, absorcion, variables elipsométricas etc. OpenFilters permite la com-
binacion de capas a partir de una base de materiales ya integrada, siguiendo
su formato. Las capas pueden ser desde unos pocos Amstrong a miles de
nanémetros, recordando que el principio detras del programa es el fendémeno
de interferencia descrito en la seccién 2.5.2, asi que el emplear espesores y
materiales con realidad fisica queda a juicio del usuario. Si el espesor de la
capa es mayor que la longitud de coherencia de la luz incidente, no habra

interferencia.

Fueron disenadas peliculas de multicapas, utilizando aluminio (Al) como ma-
terial reflexivo. Con la finalidad de comparar las propiedades 6pticas y ren-
dimiento de las peliculas de baja emisividad, se disen6é también un filtro de

plata (Ag). Para cada caso se eligio el modelo con mejor respuesta optica.

Ti02
TiO2
Vidrio

Figura 10: Representaciéon esquematica de filtro de baja emisividad (TiOz/Al/TiO5).

La pelicula de baja emisividad de aluminio (Al), sigue una estructura alter-
nada de 6xido de titanio y aluminio de la forma TiOy/Al/TiO, con espesores
de 30 nm /7 nm/30 nm respectivamente, la figura 10 representa su configura-

cion. En la figura 11 se muestra el espectro de transmitancia que se obtuvo
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al simular la multicapa en el software OpenFilters.

El 6xido de titanio posee una absorcion de la luz muy baja, con coeficiente de
extincion casi cero en todo el rango visible, ademas de aumentar la transmi-
tancia de la pelicula y agregar dureza y proteccion al recubrimiento reflexivo.
Por otra parte, el aluminio es un material con alta reflectancia, absorciéon del
orden de 10 % a lo largo del espectro visible y menor al 5% en el infrarrojo.
Esto nos asegura que al no absorber la luz, o hacerlo poco, también emitira

poco y ayudaré a la baja emisividad.

100
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Figura 11: Modelo teérico de filtro de baja emisividad TiO2/Al/TiO2 simulado en software
OpenFilters.

Para el filtro de plata se utilizé el mismo orden de multicapa anterior sus-
tituyendo la capa de aluminio por la de plata, la variacién de los espesores
es la que ha determinado el comportamiento 6ptico del filtro. Los espesores
para la pelicula TiO2/Ag/TiO5 fueron 25 nm/20 nm/25 nm.
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Figura 12: Modelo teérico de filtro de baja emisividad TiO2/Ag/TiO> simulado en software
OpenFilters.

En ambos espectros (figuras 11 y 12) se observa un comportamiento muy
similar, mostrando una transmitancia con valores mayores de 80 % en el
rango visible (~400 nm) y una descendencia progresiva hasta alcanzar valores
cercanos al 20 % de transmitancia en el infrarrojo cercano. De esta manera, el
comportamiento de ambos modelos teéricos, cumple satisfactoriamente con

las caracteristicas que definen las peliculas de baja emisividad.

4.2. Preparacion de multicapas de baja emisividad so-

bre vidrio plano
4.2.1. Descripcion exterior del arreglo experimental

Para la sintesis de peliculas de baja emisividad se utiliz6 el método de erosion
ibnica descrito en el capitulo 2, el equipo consiste en un cidmara de vacio de
acero inoxidable elaborada en el Centro de Nanociencias y Nanotecnologia

(CNyN), la camara se encuentra diseniada para realizar elipsometria y espec-
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troscopia de emision Optica in-situ, por esta razén cuenta con dos pequenas
ventanas de cuarzo que permiten adaptar el elipsémetro, y una ventana late-
ral de mayor diametro que facilita la observacion del plasma. La fibra éptica
utilizada para la recolecciéon de datos por espectroscopia de emision Optica
se coloca ortogonal al eje de la camara frente a la ventana y conectada a un

espectrometro. En la figura 13 se muestra la configuracion del sistema.

Espectrometro 1

Espectrémetro 2 .
p Elipsémetro

emision
Elipsémetro

deteccién

Fuente de poder
RF/DC

sistema de vacio

Figura 13: camara de vacio, el sistema dispone de una configuracién que permite realizar

elipsometria y espectroscopia de emisién 6ptica in-situ.

4.2.2. Descripcion interior del equipo

Paralelo a la cdmara se encuentra el magnetrén cilindrico con el cidtodo in-
terior polarizado negativamente, el catodo cuenta con 2" de didmetro y esté
conectado a un sistema de enfriamiento de agua que evita su sobrecalenta-
miento, la parte superior de la cadmara donde se encuentra el sustrato, es
conectada a tierra y utilizada como dnodo, con un didmetro de ~1" y media.
La distancia entre el blanco y el sustrato es de (74 c¢m). El plasma es gene-
rado por medio de una fuente de corriente directa (DC) MDX-3000 de 500
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W.

El vacio dentro de la caAmara se produce por una bomba turbomolecular, con
la que se busca alcanzar una presion de 1.5x107° Torr aproximadamente.
Para ingresar el flujo de gas a la cAmara se cuenta con una computadora pro-
gramada a los controladores de flujo, en el crecimiento de peliculas delgadas
que se han elaborado en este trabajo se utilizd gas de argéon y de oxigeno.
La figura 14 muestra el sistema experimental utilizado para el crecimiento

de peliculas de baja emisividad.

Figura 14: camara de vacio utilizada para la sintesis de peliculas de baja emisividad

(SAOM-Lab).

4.2.3. Seleccidén de materiales

Se cortaron vidrios de 1 cm x 2.5 cm aproximadamente con espesor de 1 mm,
y se les di6 un tratamiento de limpieza en un equipo de ultrasonido usando
alcohol etilico y acetona, para posteriormente ser utilizados como sustrato en

el sistema de deposito. En el cuadro 1 se mencionan los materiales empleados.
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’ Blancos/Targets ‘ Porcentaje de pureza ‘

Aluminio (Al) 99.999 %
Titanio (Ti) 99.999 %
Plata (Ag) 99.95 %

Cuadro 1: Lista de materiales utilizados

En el cuadro 2 se indican los flujos de gas utilizados para cada material.

| Gases | TiOy/ Flujo (sccm) | Al-Ag/Flujo (scem) |
Argén 2 3
Oxigeno 0.5 -

Cuadro 2: Gases utilizados con los flujos respectivos a cada material.

4.3. Deposito por erosion idnica asistida por campo mag-

nético

Se coloca el blanco en el magnetrén y el sustrato de vidrio dentro de la ca-
mara de acero inoxidable, como se muestra en la figura 13. Es necesario tener
una presion inicial de 1.5x107° Torr, esto se logra con el uso de una bom-
ba turbomolecular, encendida 5 horas previas a la sintesis aproximadamente.
Antes de iniciar el deposito se debe alinear el elipsometro y ajustar el modelo
al sustrato utilizado. Una vez que las muestras y los parametros son adecua-
dos, el hardware esté configurado correctamente, y la pc estd programada,
la limpieza puede comenzar. El espectrometro es encendido para el analisis

optico de plasma.

4.3.1. Limpieza del blanco

El flujo de argon (2 scem) se introduce a la camara por medio de una compu-

tadora programada a los controladores de flujo, con una presiéon de trabajo
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de 4 mTorr. Una vez que el gas esta dentro se enciende la fuente de poder DC
a 70 watts, para el caso de TiO,. Si se quiere limpiar el Al o Ag se utilizan las
potencias de 45 y 30 W, respectivamente. Durante este proceso el blanco se
erosiona hasta que las razones de las lineas de emisién de plasma garanticen
que no hay impurezas en el sistema y en la superficie del blanco, por medio
del programa Plasmonitor, realizado por SAOM-Lab. El tiempo de limpieza
varia entre 10 a 15 minutos segtn la contaminacion del sistema. Este proceso

es importante llevarlo a cabo para garantizar la repetibilidad de la pelicula.

4.3.2. Condiciones de deposito

Las condiciones de deposito cambian de acuerdo al material, en los cuadros 3,

4 v 5 se indican los pardmetros para los materiales empleados en este trabajo.

’ Flujo de gases ‘Potencia ‘ Presion ‘ Corriente ‘ Voltaje ‘

| Ar= 2scem, O= 0.5 scom | 70 watts | 3-3.2mTorr | 0.157 A - 0.160 A | 435440 v |

Cuadro 3: Parametros utilizados para éxido de titanio (TiO2).

’Flujo de gases ‘Potencia ‘ Presion ‘ Corriente ‘ Voltaje ‘

| Ar—3scem | 45 watts | 3-3.2mTorr | 0.106 A -0.110 A | 413-395 v |

Cuadro 4: Parametros utilizados para aluminio(Al).

’Flujo de gases ‘Potencia ‘ Presion ‘ Corriente ‘ Voltaje ‘

| Ar=3scem, | 30 watts | 3-3.2mTorr | .080 A - 0.084 A | 365-360 v |

Cuadro 5: Parametros utilizados para plata (Ag).

4.3.3. Metodologia de filtros de baja emisividad

Antes de iniciar el proceso de depoésito de la multicapa, cada una de los

materiales fueron previamente analizados individualmente, con el objetivo
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de encontrar la potencia, flujo de gas y presion de trabajo requeridos.

Para la primera capa se coloca el blanco titanio y se ajusta el modelo elipso-
meétrico al sustrato. Posteriormente se sigue el proceso limpieza descrito en
la seccion 4.3.1, para evitar que durante este proceso se deposite material
sobre el sustrato, se coloca el obturador mecanico (shutter), y se abre una
vez que el deposito deba dar comienzo. Finalizada la limpieza, se introduce el
flujo de oxigeno de 0.7 sccm hasta obtener la mezcla de gases indicada por el
espectrometro, cuando la linea de oxigeno se hace presente en el espectro el
sistema esta listo para comenzar el deposito, el flujo de oxigeno es disminui-
do a 0.5 y la adquisiciéon de variables elipsométricas y espectros de emision
son iniciados. Enseguida se abre el obturador y comienza a contar el tiempo
de deposito, es necesario que los parametros del cuadro 3.2 se encuentren
estables para tener el control deseado en la tasa de depoésito. Una vez que el
elipsémetro indique el espesor deseado (seccion 4.1), el deposito de oxido de

titanio es concluido.

La fuente de poder es apagada, el obturador debe ser cerrado y los procesos
de adquisiciéon de datos elipsométricos y espectros de emision son detenidos.

Los gases deben ser apagados hasta que los detectores indiquen 0 sccm.

Una vez apagado el sistema, la valvula de escape es abierta para poder sacar
el blanco y los demas componentes internos, los cuales son sometidos a un
profundo proceso de limpieza debido a que se encuentran depositados al igual
que el sustrato. Cuando los componentes se encuentran limpios, se coloca el
siguiente material (aluminio o plata) y el sistema se arma nuevamente. Se
enciende la bomba turbomolecular, para lograr el vacio requerido se necesita
un tiempo aproximado de 5 horas. El sustrato para el siguiente deposito es
ahora el recubrimiento de TiOs, esto significa que un nuevo modelo elipsomé-
trico debe ser ajustado y los parametros de depoésitos deben ser modificados
(ver cuadros 3, 4 y 5). La metodologia se repite hasta obtener la pelicula

previamente disenada.
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Es importante mencionar que al depositar la tltima capa de TiO,, se presento
un fenémeno de oxidacién de la capa reflexiva. La entrada de oxigeno a la
camara provocaba este inconveniente. Para dar solucion al problema se opto
por anadir 2 nanometros aproximadamente, de Titanio (T1) metalico, después

de la capa reflexiva, de esta forma se redujo la oxidacion de la pelicula.

A continuacion la figura 15 muestra un diagrama de flujo con la metodologia

general para el crecimiento de peliculas delgadas utilizado en este trabajo de

tesis.

Metodologia

Preparacion e introduccion
del sustrato al sistema

!

. Se tiene la presion
necesaria para

iniciar el deposito?

Alinear el elipsometro a
la muestra y ajustar el
modelo correspondiente.

que la bomba llegue a la
presion deseada.

Cerrar el sistema, y esperar a

Colocar los parametros
adecuados (potencia, flujo
de gases)

Iniciar el periodo de
limpieza

Una vez limpio el sistema
comenzar el depdsito
utilizando las condiciones
correspondientes

Parar el depésito cuando el
espesor necesario sea
indicado por el elipsémetro

Figura 15: Metodologia general para el crecimiento de peliculas delgadas por erosiéon

iénica.
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4.4. Sistema de monitoreo
4.4.1. Espectroscopia de Emisiéon Optica (OES)

Se utilizo la espectroscopia de emision 6ptica durante el deposito de peliculas
de baja emisividad con el objetivo de tener un mejor monitoreo en la variacién
de las caracteristicas del plasma en tiempo real, ademaés, este método de
caracterizacion in-situ ha contribuido en la obtencién de los pardmetros de
deposito. El sistema consta de un espectrometro OceanOptics HR4000 con
75 nm de resoluciéon y un rango espectral de 400 nm a 850 nm equipado con
una rejilla de difraccion y un detector CCD de 3648 pixeles capaz de tomar
hasta 250 espectros por segundo con un tiempo de integraciéon de 3.8 ms
— 10 s. El espectréometro es conectado a una fibra 6ptica de 200 micras de
didmetro, colocada ortogonal al eje de la caAmara y apuntando directamente
a la region objetivo. Los datos fueron procesados por el software Plasmonitor
elaborado en el laboratorio, este programa es el encargado de monitorear las

razones de lineas de intensidad presentes en el plasma.

4.4.2. Elipsometria in-situ

La técnica de elipsometria in-situ descrita en el capitulo anterior, fue emplea-
da para monitorear el crecimiento de cada pelicula, esta técnica ha permitido
obtener el espesor del recubrimiento en tiempo real, los porcentajes de com-
posicion de la pelicula y las constantes 6pticas de la misma. Para lograrlo se

siguieron los pasos expuestos en la seccion 2.5.2.

Partiendo de las propiedades Opticas del sustrato se hace la limpieza del
blanco, monitoreando con OES, se inicia el depoésito del primer material y
se empiezan a adquirir los pardametros elipsométricos de la muestra, sustrato
+ capa, cada segundo, haciendo una estimaciéon de indice de refraccion y
su espesor en ese momento. De manera rutinaria estamos suponiendo que

el indice de cada capa estd compuesto del material que deseamos. Para la
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mezcla se usa el modelo EMA. Se realiza un ajuste instantaneo en tiempo real,
considerando que la pelicula tiene un crecimiento homogéneo. Terminada la

primera capa, se procede a la siguiente, y asi hasta terminar todas las capas.

Se usaron los materiales reportados en la literatura para cada modelo ela-
borado, que ya vienen incluidos en la base de datos del programa Woollam.
Una vez terminado el depoésito, se realiz6 un modelo matematico, en donde
se busca una mayor semejanza entre los datos experimentales. Partiendo del
modelo de EMA, se utiliz6 un método polinomial b-Spline y posteriormente
se utilizé el modelo de osciladores tipo Gaussiano, para tener un mayor sen-
tido fisico. La interpretacion de cada una de las funciones 6pticas empleadas

se describe brevemente en el capitulo 5 : Discusién y Resultados.

Descripcion del equipo

Fue empleado el espectro-elipsometro Woollam M-2000 con un rango espec-
tral de 180 a 1700 nm, este se coloca a un angulo de inclinaciéon de 70 grados
respecto al sustrato, el equipo cuenta con dos brazos, por uno de ellos se
incide el haz de luz de xenén y deuterio. En el otro brazo se encuentra la
unidad de recepciéon. El elipsémetro ha sido alineado antes del depésito de
cada pelicula con la finalidad de verificar la trayectoria y entrada del haz en
la unidad receptora. Para esto se utiliz6 un pequeno espejo y una llave allen
de 3.175 mm (1/8) con la que se ajusto el halo blanco de luz, hasta quedar
uniforme alrededor de la abertura. Posteriormente la alineacion fina se reali-
z6 por medio del software Wvase32 del elipsometro, en donde se centr6 cada

muestra a través de un eje de referencia.
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5. Discusion y resultados

Este capitulo muestra y discute los resultados obtenidos en cada una de las
caracterizaciones realizadas en este trabajo de tesis. Inicialmente se mues-
tran los resultados opticos adquiridos de forma in-situ por la técnica de elip-
sometria espectroscopica y espectroscopia de emision 6ptica. Enseguida, se
muestra la respuesta 6ptica de las peliculas de baja emisividad térmica, por

medio de espectrofotometria UV-Vis.

Las pruebas térmicas y el seguimiento de envejecimiento a las que fueron
sometidas las peliculas elaboradas, se exponen a continuaciéon. Para finalizar
se muestran imagenes de los filtros, obtenidas por microscopia 6ptica. Todas
las peliculas fueron sintetizadas por medio de erosion iénica asistida por

campo magnético.

Cada una de las caracterizaciones mencionadas muestran resultados para
filtros opticos de baja emisividad (Low-E) y peliculas simples de aluminio
(Al) y plata (Ag). Estas tltimas elaboradas con la finalidad de analizar las
caracteristicas propias de cada material, obtener los pardmetros ideales de

crecimiento y comparar su rendimiento.

5.1. Espectroscopia de Emision Optica (OES)

El proceso de crecimiento de las peliculas elaboradas, fue analizado por es-
pectroscopia de emision 6ptica (OES) en tiempo real, esta técnica facilito el
proceso de limpieza al que es sometido la camara y el blanco, antes de dar
inicio al deposito, para tener de esta manera, la certeza de que la pelicula
se encuentra libre de contaminaciones. OES permiti6é obtener un diagnoéstico
optico del plasma durante cada deposito, al analizar la emision de los elemen-
tos presentes en él. Las figuras 16, 17 y 18, indican el proceso de monitoreo

durante el crecimiento de un filtro de baja emisividad de plata.
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Figura 16: Proceso de limpieza e intensidad de linea en funcién del tiempo para el creci-

miento de TiOs.

La figura 16 muestra el espectro de intensidad de linea respecto el tiempo pa-
ra el deposito de oxido de titanio (TiO,), el espectro presenta inicialmente la
limpieza de la cAmara y la superficie del blanco de titanio (Ti), en esta etapa
las lineas de intensidad, negra y azul, indican la presencia de argon y titanio.
Cuando se llega a una estabilidad en el espectro, el sistema se encuentra listo
para comenzar la mezcla de gases en la que se tiene la presencia del oxigeno.
Esta etapa es particularmente interesante, puesto que, como se muestra en
la grafica, con la presencia de oxigeno, la linea de titanio comienza a desapa-
recer, indicaAndonos la recombinaciéon de ellos y ddndonos la certeza de que
el sistema esta listo para el deposito de TiO,. La parte final del espectro nos

indica el tiempo de depésito del material.
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Figura 17: Intensidad de linea en funcién de la longitud de onda (nm) para el crecimiento
de Ag.
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Figura 18: Proceso de limpieza e intensidad de linea en funcién del tiempo para el creci-

miento de Ag.
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En la figura 17, se muestra la intensidad de lineas de emisién en funciéon de
la longitud de onda para el deposito de plata, la grafica muestra los picos
caracteristicos de cada elemento presente en el plasma, plata (546.5 nm) y
argon (696.5 nm). Por otro lado, la figura 18 indica la intensidad de linea
respecto el tiempo para el depdsito de plata (Ag), indicando el mismo 6rden

que la figura 16.

5.2. Elipsometria Espectroscopica

Realizar elipsometria in-situ ha permitido obtener, ademas de las propiedades
opticas, el espesor de cada pelicula a través del tiempo con una gran sensi-
bilidad. Para lograr obtener estas caracteristicas fue necesario partir de un
modelo teodrico, con la finalidad de obtener los parametros elipsométricos
teodricos y ser ajustados a los pardmetros experimentales, tal y como se de-

scribi6 en el capitulo 2.

Al comparar los datos experimentales con los que predice el modelo, nos da
la confianza suficiente como para asegurar que lo que estamos caracterizando

es lo que tiene el modelo.

En este trabajo se usé el modelo de EMA basado en el modelo de Brugge-
man utilizando las constantes dieléctricas de (TiO,),(Ti), (Al),(Al,O3),(Ag)

y tomando en cuenta la rugosidad y porosidad de la pelicula (voids).

Con estas herramientas podemos obtener las propiedades 6pticas de cada
capa, incluido su espesor. Al tener la historia del recubrimiento, también

tendremos la tasa de crecimiento de la pelicula delgada.

La caracterizacion por elipsometria espectroscopica ha sido esencial para la
obtencion de peliculas de baja emisividad (Low-E) permitiendo alcanzar el
grosor de las peliculas propuestas previamente en el modelo teérico para cada

una de ellas.
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Durante el crecimiento de las peliculas elaboradas se obtuvieron los datos
respectivos a cada capa y se lograron ajustar los parametros elipsométricos
con la ayuda de un modelo fisico hasta obtener los resultados representados

por las graficas que se muestran a continuacion.

Para realizar un mejor ajuste, se utilizo el modelo de osciladores de tipo gaus-
siano empleado comunmente en materiales tanto absorbentes como transpa-
rentes. Este modelo describe la reaccion del material a las ondas electromag-
néticas de la luz incidente, el cual experimenta una vibracién resonante que
absorbe energia y es representado por una funcién dieléctrica compleja. El

modelo ha permitido representar la funcién 6ptica de cada pelicula.

5.2.1. Resultados elipsométricos para aluminio (Al) y plata (Ag)

Las figuras 19a y 19b representan los parametros elipsométricos ¥ y A respec-
to a la longitud de onda para la plata (Ag) y aluminio (Al) respectivamente
para las peliculas ya terminadas, utilizados para calcular n , k y el grosor
de cada capa bajo el formalismo de Fresnel. La linea punteada representa el
modelo teorico, y la linea solida representa los datos experimentales. Como
lo indica cada gréfica, el ajuste alcanzé valores muy similares a los datos

experimentales.
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Figura 19: Parametros elipsométricos Psi (¥) y Delta (A) en funciéon de longitud de onda

(nm) para peliculas de baja emisividad.

En la figura 20 se muestra el indice de refraccion (n) y el coeficiente de

extincion (k) para dos las peliculas de plata (Ag) y aluminio (Al) crecidas

sobre vidrio plano. En ambos casos se muestra un coeficiente de extincion (k)

alto, caracteristico de los metales. El grosor para aluminio (Al) fue de 13.2

nm y 21.13 nm para plata (Ag) , obteniendo una tasa de crecimiento de 1.32

nm/s y 21.13 nm/s respectivamente segun el analisis elipsométrico.



5 DISCUSION Y RESULTADOS

=
o

12

Real(n)
= = =
1) Y IS
=

o
o

n=
o

o

#

o
S

o
N

o
o

10

0

600 800 1000 1200 1400 1600

Longitud de onda (nm)

(a) Pelicula de plata(Ag).

200 400

1800

Imag(n)

x

44

600 800 1000 1200 1400 1600

Longitud de onda (nm)

0 200 400

(b) Pelicula de aluminio(Al).

2
1800

® = = = = =N
5 K ® & & 8
Imag(n)

o

4

Figura 20: Indice de refraccién (n) y coeficiente de extincién (k) respecto a longitud de

onda (nm) determinado para peliculas de aluminio (Al) y plata (Ag)

5.2.2.

Resultados de filtros de baja emisividad

La figuras 21a y 21b representan los parametros elipsométricos ¥ y A res-

pecto a la longitud de onda para las peliculas de baja emisividad de plata y

aluminio, indicando los filtros ya concluidos.
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Las figuras 22 y 23 muestran el indice de refracciéon en funcién de la longitud
de onda de forma individual para cada capa de las pelicula Low-E mostrando
la evolucion oOptica de cada uno de los filtros durante su crecimiento. El
indice de refracciéon n describe como la luz se refracta en las interfaces de
los diferentes materiales, mientras que el coeficiente de extincion k define la

absorcién de la muestra.
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Las figuras 22a, 22b y 22c, representan el indice de refraccién para cada una
de las capas (TiO2/Al/TiO;) alcanzando un espesor de 35.17 nm, 6.14 nm
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y 20.1 nm con una tasa de depoésito de 0.097 nm/s, 0.85 nm/s y 0.060 nm/s

respectivamente.
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Figura 23: Indice de refraccién (n) y coeficiente de extinciéon (k) respecto a longitud de
onda (nm) determinado para cada capa del filtro de baja emisividad TiO2/Ag/TiO>.

Para el filtro de plata (TiOy/Ag/TiO) se obtuvieron espesores de 22.7 nim,
21.2 nm y 28.8 nm (figuras 23a, 23b y 23c), sus respectivas tasas de creci-

miento corresponden a los valores de 0.08 nm/s, 2.82 nm/s y 0.18 nm/s.

Como se puede observar el oxido de titanio (TiOg) posee un alto indice de

refraccion al ser un semiconductor de banda ancha, absorbe en el UV, y su



5 DISCUSION Y RESULTADOS 47

indice de refraccion real (n) nos indica que este material es transparente en
el rango de longitud de onda visible (400 a 700 nm), ademas de aportar
dureza al recubrimiento, protecciéon a la humedad y temperatura. Al ser
depositado como una pelicula delgada estas caracteristicas han hecho del
TiO, un excelente recubrimiento reflectante ideal para la construccion de
filtros Opticos de baja emisividad permitiendo obtener la respuesta o6ptica

deseada en la pelicula.

5.3. Espectrofotometria UV-Vis

Los filtros de baja emisividad fueron disenados y elaborados en base a su
comportamiento 6ptico. Tomando en cuenta el porcentaje de transmitancia
que cada pelicula permite en los tres rangos de radiacion electromagnética de
interés: UV, visible e infrarrojo. A continuaciéon se muestran los resultados
obtenidos por espectrofotometria UV-Vis, los cuales presentan los espectros
de transmitancia para cada pelicula, propiedad de mayor enfoque en este

trabajo.

Las figuras 24 y 25 muestran los espectros de transmitancia disenados teo6-
ricamente y los obtenidos de forma experimental para los filtros Low- e de
TiOs/Al/TiOy y TiOg/Ag/TiOs respectivamente. Los espectros de transmi-
tancia concuerdan con las simulaciones teéricas, los cuales indican una alta
transmitancia en el rango visible y una descendencia progresiva a partir del
infrarrojo cercano (800 a 1100 nm) hasta alcanzar valores proximos al 20 %

de transmitancia en esta area.
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Figura 24: Espectro de T(%) teérico y experimental en funcién de longitud de onda (nm)
para filtro de baja emisividad de TiO2/Al/TiOs.

Para el caso de la pelicula de baja emisividad conformada de aluminio (Al)
se ha obtenido un méximo de 71 % de transmitancia en el visible (7400 nm)
(figura 24b) adquiriendo una discrepancia de aproximadamente 12 % con el
modelo teorico propuesto, en el que se obtuvieron valores maximos de 82 %
en el visible (figura 24a). Por otra parte el infrarrojo cercano muestra una
aproximacion mucho mayor al modelo teérico, se ha obtenido una diferencia
de 2%, alcanzando la pelicula experimental un valor minimo de 22% de

transmitancia (figura 24b).
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Figura 25: Espectro de T(%) teérico y experimental en funcién de longitud de onda (nm)
para filtro de baja emisividad de TiO2/Ag/TiO>.

Para la pelicula de baja emisividad de plata (Ag) se han obtenido valores
cercanos al modelo propuesto alcanzando una discrepancia de tan solo 4 %
en el rango visible, la pelicula experimental ha alcanzado un maximo de 84 %
de transmitancia en esta zona y un minimo de 11% (figura 25b), igualando

el modelo tedrico en el infrarrojo cercano (figura 25a).

Los espesores experimentales para la pelicula de TiOy/Al/ TiO5(35.17 nm,
6.14nm, 20.1 nm) y (22.7 nm, 21.2 nm, 28.8 nm) para la pelicula TiOs/Ag/
TiO4, se asemejan a los valores optimizados en las simulaciones teodricas
(30nm, 7nm, 30nm) y (25 nm, 20nm, 25 nm) respectivamente, mas no se
han alcanzado las dimensiones propuestas de forma exacta. Sin embargo los
resultados se han mostrado lo suficiente satisfactorios puesto que el com-
portamiento 6ptico alcanzado experimentalmente muestra un rendimiento

conveniente, coincidiendo estrechamente con las predicciones.

Las diferencias mencionadas se atribuyen a errores de espesor de las multi-
capas tanto sistematicos como aleatorios, posibles envenenamientos del blan-
co, y contaminaciones durante el crecimiento de cada material, que son casi

inevitables en experimentos reales de deposicion. El aluminio y la plata al ser
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materiales blandos, presentaron una evaporacion apresurada y los tiempos de
deposicion fueron de escasos segundos para alcanzar el grosor deseado. Esto
exige una méaxima precision por parte del obturador, sin embargo, ha sido
complicado coincidir de manera exacta con el tiempo necesario para cada
uno de los depositos, debido a que el movimiento del obturador es manual y
no de forma automatizada, por lo que se considera como otro posible factor

incorporado en la discrepancia obtenida.

Controlar el crecimiento de este tipo de materiales no es tarea facil, las va-
riaciones en los parametros de depdsito durante la erosion ionica afectan a
las peliculas obtenidas de distintas formas. La potencia, presion de trabajo y
flujo de gas deben mantener un equilibrio constante durante cada depésito,
ademés de la estabilidad del plasma. Particularmente en el crecimiento de
aluminio se tuvo la presencia de 6xido de aluminio (Al,Oj3), para minimizar
su presencia es utilizando otro sistema de vacio que logre presiones iniciales
de 1x107% Torr.

Por otra parte, problemas de oxidaciéon se presentaron durante el crecimiento.
Como es reportado en la literatura, el aluminio se oxida a los minutos de ser
depositado, esta oxidacion al crear una dispersion, reduce la reflectancia del
aluminio mayormente en el espectro visible. Por este hecho, se recurri6 a la
deposicion de una capa de escasos nanémetros de titanio puro (Ti) después de
la capa reflexiva, es decir, antes de abrir el flujo de oxigeno para el crecimiento
de TiOq, como se indico en el capitulo anterior, de esta forma se disminuy6 el
fenémeno de oxidaciéon considerablemente. Esta ha sido una de las ventajas de
tener el obturador durante el depoésito, ademaés de evitar posibles transiciones
indeseables durante los cambios violentos de flujos de gases. Sin embargo, al
tener que abrir la cAmara para cambiar de material, el fen6meno de oxidacion

es dificil de eliminar en la capa reflexiva al ser materiales muy sensibles.



5 DISCUSION Y RESULTADOS 51

5.4. Pruebas térmicas

Analizar los efectos de la temperatura en filtros de baja emisividad es nece-
sario para conocer la respuesta optica de la pelicula y su resistividad a las
variaciones de temperatura. Un ejercicio que se hizo para estimar tanto el
envejecimiento como el desempeno de los filtros Low-E preparados, fue el
medir el espectro de transmitancia de la luz al pasar por ellos, a diferentes
temperaturas, comenzando con temperatura ambiente e incrementando la

temperatura gradualmente hasta llegar a 150°C.

Las pruebas térmicas se realizaron por medio de una plancha calefactora
(Across International, Magnetic Stirrer). Se coloc6é cada muestra sobre esta
plancha a distintas temperaturas por 10 minutos. Posteriormente, se dejaron
enfriar las muestras y se obtuvo su transmitancia por medio de espectrofo-
tometria UV-Vis.

A continuacién se muestran los resultados de las pruebas térmicas realizadas

a las peliculas elaboradas en este trabajo de tesis.

5.4.1. Resultados de pruebas térmicas de aluminio (Al) y plata
(Ag)

La pelicula de aluminio presenta un comportamiento uniforme en todo el
espectro con el incremento de la temperatura, su méxima variacion se obtuvo
con la temperatura de 60°C, en donde la transmitancia disminuy6 ligeramente
en todo el espectro, con las temperaturas mayores el espectro mostro valores

similares a los iniciales con cambios poco significativos. (figura 26a)
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Figura 26: Espectros de variacion de T( %) en funcion del incremento gradual de tempe-
ratura (°C) para peliculas de aluminio (Al) y plata (Ag)

Para la pelicula de plata la temperatura provoco un leve decaimiento de la
transmitancia en el infrarrojo (~900 nm), a los 70°C se obtuvo un méximo
en este rango, volviendo a decaer con las proximas temperaturas, con una

discrepancia de aproximadamente 5% de transmitancia respecto a la inicial.
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5.4.2. Resultados de pruebas térmicas de peliculas de baja emisi-
vidad
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Figura 27: Espectros de variacion de T(%) en funcion del incremento gradual de tempe-
ratura (°C) para filtros de baja emisividad de TiO2/Al/TiO2 y TiO2/Ag/TiOs.

La figura 27 presenta los espectros de transmitancia de las peliculas TiO5/Al/TiOs
(figura 27a) y TiOs/Ag/TiO, (figura 27b), la linea roja representa la tempe-

ratura inicial (ambiente).

Para el caso de la pelicula de baja emisividad TiOy/Al/TiO; la transmitancia
aumentd débilmente al alcanzar 50°C y se mantuvo constante con el incre-
mento de la temperatura en el rango visible. En el infrarrojo (~900 nm) la
transmitancia tuvo una variacion inconstante, cuando se obtuvieron los 50 y
60°C la transmitancia disminuyo 2 % aproximadamente, al llegar a los 70°C
la transmitacia alcanzé nuevamente la transmitancia inicial, para volver a

decaer nuevamente a los 80°C.

Por otro lado para la pelicula TiOy/Ag/TiO, figura 27b, la transmitancia
comenzd a incrementar ligeramente a partir de los 50°C para el caso del ran-
go visible, en el infrarrojo (~900 nm) la transmitancia incremento a partir

de los 50°C, disminuy6 nuevamente en los 60°C y volvié a incrementar con
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las temperaturas mayores, se cree que este tltimo comportamiento es debido
a que la pelicula comenz6 a hacerse mas delgada al alcanzar temperaturas
mayores a 70°C. La literatura reporta que una temperatura de aproximada-
mente 70°C es un valor suficiente para aplicaciones de ventanas, las muestras
de baja emisividad fueron calentadas y no mostraron danos considerables
pues su comportamiento espectral mantuvo la misma tendencia con varia-
ciones minimas, mostrando que el 6xido de titanio (TiOs) aporta suficiente

proteccion a estas temperaturas.

5.5. Envejecimiento de peliculas

Las pruebas de envejecimiento en este trabajo, tienen como objetivo analizar
la evoluciéon optica y durabilidad de los materiales utilizados, a través del
tiempo. Conocer las variaciones de las peliculas es un factor importante,
un comportamiento constante en el espectro de transmitancia, nos da la
seguridad de que la pelicula mantiene sus propiedades 6pticas. Las peliculas
de plata y aluminio fueron sometidas a un monitoreo constante durante 6
meses por medio de espectrofotometria UV-Vis. La pelicula 28a muestra el
espectro de transmitancia obtenido por cinco meses consecutivamente para
el material muestra un comportamiento constante en todo el espectro, al
paso de dos meses presenta una descendencia de aproximadamente 4 % en
trasmitancia en el rango de infrarrojo cercano (~900 nm) y 2% en el rango
visible (~400 nm). Durante el cuarto y quinto mes, el espectro vuelve a
estabilizarse mostrando una diferencia casi despreciable respecto al espectro

inicial.
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Figura 28: Espectros de variacién de T( %) en funcién del tiempo, las graficas muestran

un seguimiento de las peliculas por cinco y seis meses consecutivos.

La figura 28b presenta el espectro de transmitancia obtenido por seis meses
consecutivamente para la pelicula de plata, el material presenta un cambio
violento al paso de cuatro meses para el rango del infrarrojo cercano (~900
nm), la transmitancia en esta zona aumenta aproximadamente 16 % con res-
pecto a la medicion inicial, y 10 % en el visible (~400 nm), esto nos indica
un descenso en la reflexion del material en estas zonas con el paso del tiempo
mucho mayor al de aluminio, atribuido al desprendimiento del material y a

la sulfatacion que presenta la plata al exponerse al ambiente.
5.6. Microscopia 6ptica

5.6.1. Resultados de aluminio (Al) y plata (Ag)

Las peliculas elaboradas se observaron bajo un microscopio 6ptico (Olympus-
BH2) con el que se observo la superficie de los recubrimientos después de 6
meses de ser obtenidas. La figura 29a muestra la pelicula de aluminio (Al), en

la imagen se logra ver una superficie uniforme con cierto grado de deterioro
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atribuido a constantes mediciones a las que fue sometida la pelicula. Sin

embargo la homogeneidad del recubrimiento permanece.

La figura 29b muestra la pelicula de plata (Ag), en la imagen se logra observar
el deterioro del material y desprendimiento de la pelicula de la superficie del
sustrato, concordando con el comportamiento 6éptico que presenta el material
con el paso del tiempo ( figura 28b). La facilidad de desprendimiento de
la plata es mayor a medida que envejece, el aluminio presenta una mejor

adherencia y durabilidad por si solo.

(a) Pelicula de aluminio metalico. (b) Pelicula de plata metalica.

Figura 29: Imagenes de peliculas metalicas de aluminio y plata, observadas bajo micros-

copio o6ptico obtenidas 6 meses después de su depdsito.

5.6.2. Resultados de filtros de baja emisividad

Los filtros de baja emisividad elaborados fueron también analizados seis me-
ses después a su deposito (figura 30). La pelicula TiOy/Al/TiOy mostrada
en la figura 30a presenta un recubrimiento uniforme con signos de deterioro
en su superficie. Para la pelicula TiOy/Ag/TiO,, figura 30b, se muestra un
fuerte desprendimiento, de forma més pronunciada en las orillas del sustrato,
se estima que la plata necesita de mayor proteccion que el aluminio, el grosor

de la capa protectora de TiO, talvez se deba hacer mas gruesa para obtener
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mejor proteccion y adherencia, que eviten tal desprendimiento y oxidacion.

fadiabihial el ;
(a) Pelicula de baja emisividad(b) Pelicula de baja emisividad
TiO2/Al/TiO2. TiO2/Ag/TiO3.

Figura 30: Imagenes de peliculas de baja emisividad TiOs/Al/TiO2 y TiO2/Ag/TiOs

observadas bajo microscopio 6ptico, obtenidas 6 meses posterior a su depésito.
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6. Conclusiones

Se ha realizado el diseno y sintesis de filtros 6pticos de baja emisividad tér-
mica utilizando aluminio (Al) como material alterno a la plata (Ag). El
aluminio es un material con mayor dureza y aunque se forme Al,O3 en su
crecimiento, no aumenta su transmitancia en el infrarrojo. Ademas de que

Su uso es menos costoso.

Para comparar propiedades entre ambos materiales se hizo también el diseno
de filtros basados en plata. Los disenios propuestos y elaborados, cumplen
con las caracteristicas propias de los filtros de baja emisividad térmica, obte-
niendo un comportamiento 6ptico que indica valores de transmitancia cer-

canos al 80% en el rango visible y al 20% en el infrarrojo.

Las peliculas poseen una estructura de multicapas, en donde el material
reflexivo se encuentra protegido por éxido de titanio (TiOy), material que
ademas, aporta mayor transmitancia al recubrimiento como se observo en la

caracterizacion optica UV-Vis.

Durante el crecimiento realizado por la técnica de erosiéon iénica, se monitored
el crecimiento de cada pelicula constituyente, por medio de elipsometria y
espectroscopia de emision 6ptica in-situ, ambas técnicas fueron trascendentes
en este trabajo, al permitir identificar propiedades cualitativas y cuantitativas

de los recubrimientos obtenidos.

Se elaboraron y analizaron peliculas de aluminio y plata metalicos. Las
caracterizaciones nos indican que ambos materiales necesitan de un material
que aporte proteccion a la pelicula, sin embargo la adherencia y durabilidad

del aluminio es mayor que la de la plata.

Para minimizar la oxidacion en el depoésito de las pelicula de aluminio y plata
es posible elimininar las interfaces que se generan entre las multicapas, una
forma de hacerlo es utilizando un sistema de sputtering con doble canon sin

tener que abrir el sistema de vacio.
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