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Resumen

En este trabajo se muestra la preparacion de recubrimientos de silice y alimina como
barreras fisicas para la proteccion de superficies. Se lograron recubrimientos de silice,
alimina y silice con alimina; estos Gltimos aportando propiedades superhidrofébicas al
recubrimiento. Las pruebas de recubrimiento se llevaron a cabo utilizando la técnica
APPJ. Se analizo6 la morfologia y composicion de los recubrimientos por medio de MEB-
EDS, observando morfologias esféricas. El area, perimetro, didmetro, altura y rugosidad
fueron medidas con un equipo de microscopio digital. Se encontré que los recubrimientos
de silice con alumina presentaron los angulos de contacto mas altos, siendo el angulo
maximo que se obtuvo de 151.7°. Se determinaron los parametros que deben de presentar
los recubrimientos de silice con alimina para poder presentar propiedades
superhidrofébicas, observando que el tamafio de particula, distribucion en la superficie y
la altura de los aglomerados de particulas influyen considerablemente en la eficiencia que
presenta el recubrimiento. Se analiz6 que en promedio el 37.6 % de la superficie total es
lo que sostienen la gota de agua y que la altura de los aglomerados debe de estar por
encima de los 20 um. Se estudio la temperatura de la salida del plasma y la relacion que
habia al realizar recubrimientos con un sustrato de policarbonato, obteniendo una
distancia 6ptima para realizar el recubrimiento.

Palabras claves: Silice, alimina, APPJ, recubrimiento, proteccion, superficies.



Abstract

This work shows the preparation of silica and alumina coatings as physical barriers for
the protection of surfaces. Silica, alumina and silica coatings were achieved with alumina;
the latter providing superhydrophobic properties to the coating. The coating tests were
carried out using the APPJ technique. The morphology and composition of the coatings
were analyzed by means of MEB-EDS, observing spherical morphologies. The area,
perimeter, diameter, height and roughness were measured with a digital microscope
equipment. It was found that the silica coatings with alumina had the highest contact
angles, being the maximum angle that was obtained of 151.7 °. The parameters that should
be presented by the silica coatings with alumina to be able to present superhydrophobic
properties, observing that the particle size, surface distribution and the height of the
particle agglomerates have a considerable influence on the efficiency of the coating. It
was analyzed that, on average, 37.6% of the total surface area is what the drop of water
supports and that the height of the agglomerates must be above 20 pum. The temperature
of the plasma outlet and the relation that there was when making coatings with a
polycarbonate substrate were studied, obtaining an optimum distance to perform the
coating.

Keywords: Silica, alumina, APPJ, coating, protection, surfaces.



Contenido

=T ¥ T 4 1= o Ut 2
L0 01 =T 1[0 [ N 4
TNAICE AE ADIAS ...veuveverreriiereriteste e se st st s e st e st s e e ssesaesae s e s e st s e et e s e saessesaessessasseenessasnansan 6
INAICE 0@ FIGUIAS ..eevveeereeeeiitieiieeicieseeeeeeesaeessressessssesssesssesssssssessssesssesssnesssessssesssessssensanns 6
INEFOTUCCION.....cceeeiiiiiiiii s ssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 9
Definicion del Proyecto......ccccveeuiiiiiiiiiiiieeiieiiiirerenensesesereeesanssssssessssessnnssssssssssseesnnnnssanes 11
WL 4 Tor- Lol T 12
[ T e =13 (R 13
(0] 1= 1Yo LRt 14
(0] o[y a1V o N =L=T o 1T - APPSR 14
(0] o[y 1Y o I = o LT ol 1ol 13 PR 14
Lor=T 1 (1] Lo 1 ROt 15
L. ANTECEUENTES .ottt et ettt st et b e b st e reereen 16
CONCENLIAAOrES SOIAIES .. .eiviiiiiiiteeteete ettt sttt e s b e saee st sabe e b e e beennees 17
Tipos de CONCENTratores SOIAIES..........coerirtiriirierieiete ettt 18
COITOSION ..ttt ettt etttk b ekt ekt ekt s e bt st se e b e st et e st ebe e ebe s e b et ese s ebe st eneenene 21
COrroSION A€ 18 PIALA .......veuieiiieiiicieeeee et 21
Revestimiento (Capa ProtECIOIA)........ceceecieeieiricieeiectecteete et e e esresteebe e e e sbe e e resbeeaaeses 23
ReVEStIMIENTOS A8 PIALA........eereereeeeerie ettt e e s re e e neennenes 23
MEt0d0S de APIICACION. .......c.ecveieieieieieee ettt st b e b b seeneenas 24
(=T 11 {11 o 1 | FS RN 25
N \V/ =1 doTe [o] Lo - - SN URRRE 26
2.1 Metodologia BENEIAl........uei ittt e e e e e e eraaeaeeans 26
2.2 Recubrimiento via electroless y Depdsito Quimico Dindmico (DCP) .....c.eeevvveevveeeveeennnen. 28
00 N Lo 1B T o o 1= 28
2.2.2 Preparacion de soluciones para metalizado .......ccceeeeiiieeiiiciiee e 30

2.3 Funcionamiento del plasma.........c..uuiiiiieii e e e e e e 33
2.3.1 Proceso de encendido del modelo UPS-IN-1358 y equipo de plasma treat.............. 33
2.3.2 Preparacion de SUSTIAtoS........uiiieciieeeiiiiee e ettt e ecite e e esire e e e sabe e e e s abee e e s sabaeesennbaeeeenanees 37
2.3.3 Recubrimientos por PIasma PIUS...........cccceiieeeriiieeeesceeese et 37
2.3.3 Recubrimiento por Plasma Plus y nebulizador............ccooceviiieiineneneeeeeeeeeee 40
2.3.4 Recubrimientos por Plasma Clean y nebulizador............cccccoeveoirninenneneeeseeee 43

2.4 Preparacion de solucion precursora de AIUMING.........ocoveverieieeeeeeeesese e 44



2.5  Evaluacion de composicién, morfologia y propiedades fisicas de los recubrimientos 46

2.5.1 microscopio digital modelo vhx5000 marca KEYENCEe .........cccceeevevereenereeieneeeeene 46
2.5.2 Microscopia Electrénica de Barrido y andlisis por energias dispersivas de rayos X
(SEM Y EDS) ceeiieieeitie et siee sttt et e st e et e st e s bee e sabe e e sateesateesnbeesssbaeensseesnseesnnaeesnbeesseean 51
2.5.3 Angulo de contacto marca KRUSS MOd. dS830...........cccoreeurieeereeeerieeenesesseseeeeeesseneenns 55
(=T o111 [ 2 || OO PUPTUPN 63
3. RESUITATOS wuruiiirnniiiiiinniiiiinniiiiienieiieneiiiiessssiiesssssiiensssssissssssssessssssssnsssssssnsssssssnssssssansses 64
3.1 Microscopio DIgital........ccocueecieiiiieiicecese ettt e 64
K T 00 RV o [ o TSROSO 65
3.1.2 Policarbonato CelUlar........uiu i 68
N R o] [ o o o To T o - o TN K Yo TSP SPR 72
3.2 FIUOrescencia de RAYOS X .....c.coiriruirierieiiieiieieniesie sttt st 76
3.2.1 POHCAIDONGL0. ......eoviieieieeee ettt 77
KT 4 o [ o TSSO 77
3.3 ANQUIO 08 CONACTO. .....e.veveeecveceeceeeeeeeee ettt 78
BB L AGQUGAS .o e e e e e e e e e e e e 78
O I Yo =1 | - PSP UUPPPT PP 83
3.4 Microscopio Electréonico de Barrido con detector EDS ........cccvveeieciiieeeccieee e 85
3.4.1 Recubrimient0S €N VIAIIO ...c.ceveuiriririesiesieieie ettt 85
3.4.2 Recubrimiento en policarbonato monolitiCo ..........ccceeevieverieeeiciceceeece e 91
3.4.3 Recubrimientos en policarbonato CEIUIAr..........coovveiirieciereriee e 96
3.5 RUBOSIHAU teeuiiieniiiieiiieeiiitniitneiineitinniereeerenseiensessnssssnssssnsssssnssssnssssnssssnssssnssssnssssnssssnnns 101
3.6 Medicidn de area de recubrimientos de silice con alUmina....cceeiiieeeeeeniiiiniinneneeninin. 102
3.7 Comparacién y analisis de recubrimientos superhidrofobicos...........ccccoveveverirennnnne. 105
(o= T'o 11 V1 o 1 1V AT 107
Capitulo IV: CONCIUSIONES ......ccueeuieeiiisieteieieitett ettt sttt ettt b et s e eseeseese e 108
LT g Yot 4 1Y - OIS 110
231 e Lo T - i £ N 111
4 T=) o L3 118



Indice de tablas

Tabla 1tipos de sustratos utilizados y parametros utilizados para cada uno. 39
Tabla 2 Identificacion de las muestras analizadas en las distintas caracterizaciones. 64
Tabla 3. Resultados obtenidos en el andlisis de RXF para el recubrimiento de silice sobre

policarbonato. 77
Tabla 4. Elementos obtenidos en recubrimiento de silice aplicado sobre Vidrio. 77
Tabla 5. Resultados obtenidos en la prueba de dngulo de contacto 78
Tabla 6. Resultados de las pruebas de dngulo de contacto con aceite. 84
Tabla 7. Muestras analizadas por MEB-EDS, con especificaciones correspondientes. 85
Tabla 8. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra V-01. 86
Tabla 9. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra V-04. 89
Tabla 10. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-04. 91
Tabla 11. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-03. 93
Tabla 12. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-01. 95
Tabla 13. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra PC-02. 97
Tabla 14. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra PC-04. 99
Tabla 15. Resultados de las dreas, perimetros y diametros analizados. 102
Tabla 16. Resultados de las dreas, perimetros y diametros analizados. 103
Tabla 17. Resultados de las dreas, perimetros y diametros analizados. 104
Tabla 18. Parametros promedio de relevancia para lograr superficies superhidrofobicas. 105

Indice de figuras

llustracion 1 Captacion de energia solar por Torre con campo de espejos o heliostatos. 18
llustracion 2Captacion de energia solar por Disco Stirling. 19
llustracion 3Captacion de energia solar por sistema cilindro-parabdlico. 19
llustracion 4Captacion de energia solar por sistema Fresnel. 20
llustracion 5 soluciones A, B, Cy RED2010 30
llustracion 6 flecha roja indicando el tanque del oxidante y flecha verde indicando el tanque del
reductor. 31
llustracion 7 flecha roja indicando donde se coloca el activante y la flecha verde sefiala donde se
coloca el agua desionizada 31
llustracion 8 medidores de presion del equipo Jet Metal 32
llustracion 9(A) Proceso de tratamiento de fuego sobre el sustrato (B) enjuague del sustrato con agua
desionizada después del tratamiento con fuego 32
llustracion 10 Aplicacién sobre el sustrato de la solucion agente oxidante y reductor 32
llustracion 11 manometro de aire marca pesto. 34
llustracion 12 equipo de plasma marca PLASMA TREAM. 35
llustracion 13 Condiciones operables de uso para equipo de plasma 35

llustracion 14 nivel de precursor con el que cuenta con el equipo de plasma para su operabilidad. _ 36
llustracion 15 Interruptor indicador del encendido de plasma de acuerdo con el tipo de uso que se

necesite (clean o Plus). 36
llustracion 16 Sustrato sometido a plasma clean para la activacién y limpieza de la superficie del
sustrato. 37
llustracion 17 Recubrimiento con plasma plus a los sustratos. 38
llustracion 18 Cambio de fuerza, lo que indica el funcionamiento correcto para la utilizacion de
recubrimientos usando el plasma plus. 38
llustracion 19 operacion de plasma con pardmetros estdandar. 39
llustracion 20 nebulizador ultrasonico tipo hospitalario marca YUE HUA modelo WH-2000. 40

6


file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567323
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567324
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567325
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567326
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567327
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567328
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567329
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567340
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567341
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567341
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567342
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567342
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567343
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567344
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567344
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567346
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567347
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567348
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567349
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567350
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567350
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567351
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567351
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567352
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567353
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567353
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567354
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567355

llustracion 21 Recipiente del nebulizador donde se coloca la solucién precursora para su aplicacién

sobre el sustrato 40
llustracion 22 Nebulizador ultrasénico listo para su utilizacion con el plasma y obtener los
recubrimientos. 41
llustracion 23 Flujo del precursor para la obtencion de recubrimientos sobre los sustratos. 41
llustracion 24 Uso del plasma plus con el nebulizador ultrasénico para la obtencion de recubrimientos.
42
llustracion 25 Verificacion de neblina a través del plasma plus. 42
llustracion 26 Nebulizador ultrasénico con plasma clean para la obtencion de recubrimientos sobre la
superficie de los sustratos. 43
llustracion 27 Verificacion de la niebla atravesando el plasma clean. 44
llustracion 28 Preparacion de solucion precursora de aluminio para la obtencién de recubrimientos. 45
llustracion 29 Botén POWER del microscopio 46
llustracion 30 Boton POWER del monitor 46
Figura 31 inicializacion del sistema 47
Figura 32 error de inicializacion del sistema 47
Figura 33 ajuste de enfoque y bloqueo de platina 48
Figura 34 control del enfoque 48
llustracion 35 zum del microscopio digital 49
Figura 36 direcciones de ejes X.Y 49
Figura 37 joystick 49
Figura 38 captura de imagen 50
Figura 39 guardar imdgenes 50
Figura 40 exit 50
Figura 41 interruptor de apagado 51
llustracion 42 Microscopio electrénico de barrido marca JEOL modelo JSM-6510LV y con un equipo
acoplado de EDS marca BRUKER. 52
llustracion 43 Preparacion de muestras para el andlisis en SEM y EDS. 53
llustracion 44 SPI-MODULE* Sputter Coater con el cual se recubrieron las muestras no conductoras con
una capa de Au de 2nm de espesor. 53
llustracion 45 Equipo EDS marca BRUKER acoplado al SEM para realizar un mapeo de composicion. 54
llustracion 46 Equipo de medicion Kruss y equipo de computo 56
llustracion 47 Boton encendido del equipo de medicion kruss 56
llustracion 48 Barra de ment principal 56
llustracion 49Pestariia view de barra de mendu principal 57
llustracion 50 Panel de control (Enmarcado en rojo) 57
llustracion 51 Rellenado de aguja 57
llustracién 52 Aguja posicionada (flecha azul), muestra colocada (flecha roja) 58
llustracién 53 Control deslizante para posicionar aguja (Enmarcado en color rojo) 58
llustracion 54 Comenzar grabacion 58
llustracion 55 Aguja posicionada mostrada en el monitor (flecha roja) dosificacion liquida (enmarcada
en azul). 59
llustracion 56 Nombrar y guardar video. 59
llustracion 57 Imagen de gota depositada mostrada en el reproductor. 60
llustracion 58 Posicion de linea base (flecha azul). 60
llustracion 59 Resultados arrojados (enmarcados colores rojos), iconos senalados (flechas azul y rojo).
60
llustracion 60 Tabla de resultados (pestaiias seleccionadas enmarcadas en rojo). 61
llustracion 61Seleccion de parametros deseados 61
llustracion 62 Creacion de reporte 61
llustracion 63 Blanco de vidrio A) imagen dptica del microscopio B) imagen 3D de la superficie ____ 65

llustracion 64 muestra de vidrio recubierta con SiO2 A) imagen dptica B) imagen 3D de la superficie 65
llustracion 65. Micrografia de la superficie de la muestra V-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B)._ 66
llustracion 66 Micrografia de la superficie de la muestra V-03 (A) y vista en 3D de la superficie (B). _ 67
llustracion 67Micrografia de la superficie de la muestra V-04 (A) y vista en 3D de la superficie (B).__ 68
llustracion 68 Micrografia de la superficie de la muestra BPC (A) y vista en 3D de la superficie (B). __ 69
llustracion 69. Micrografia de la superficie de la muestra PC-01 (A) y vista en 3D de la superficie (B). 69

7


file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567356
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567356
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567357
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567357
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567358
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567359
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567359
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567360
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567361
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567361
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567362
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567363
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567377
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567377
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567378
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567379
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567379
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567380
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567399
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567400
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567401
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567402
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567403
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567404

llustracion 70. Micrografia de la superficie de la muestra PC-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B). 70
llustracion 71. Micrografia de la superficie de la muestra PC-03 (A) y vista en 3D de la superficie (B). 71
llustracion 72. Micrografia de la superficie de la muestra PC-04 (A) y vista en 3D de la superficie (B). 72
llustracion 73. Micrografia de la superficie de la muestra BP (A) y vista en 3D de la superficie (B). __ 73
llustracion 74. Micrografia de la superficie de la muestra P-01 (A) y vista en 3D de la superficie (B)._ 74
llustracion 75Micrografia de la superficie de la muestra P-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B). __ 74
llustracion 76. Micrografia de la superficie de la muestra P-03(A) y vista en 3D de la superficie (B). _ 75
llustracion 77. Micrografia de la superficie de la muestra P-04 (A) y vista en 3D de la superficie (B)._ 76

llustracion 78. Grdfica obtenida de la sefial de carbono presente en la muestra. 77
llustracién 79. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de vidrio. A) Blanco, B) V-01, C) V-02, D)
V-03, E) V-04. 80
lustracién 80. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de policarbonato monolitico. A) Blanco,
B) P-01, C) P-02, D) P-03, E) P-04. 81
lustracién 81. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de policarbonato monolitico. A) Blanco,
B) PC-01, C) PC-02, D) PC-03, E) PC-04. 82
llustracién 82. Angulos de contacto con aceite, obtenidos para las muestras con resultados
superhidrofébicas 83
llustracion 83. Grdfica de comparacion entre dngulos de contacto con agua y aceite. 84
llustracion 84. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-01, realizada a 10000x 85
llustracion 85. Mapeo composicional a 13000x, obtenidos en la muestra V-01. 87
llustracion 86. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-02, realizada a 2000x. 87
llustracion 87. Mapeo composicional obtenido a 9000x, para la muestra V-02. 88
llustracion 88. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-04, realizada a 4500x. 89
llustracion 89. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra V-04. 90
llustracion 90. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-04, realizada a 5000x. 91
llustracion 91. Mapeo composicional obtenido a 19000x, para la muestra P-04 92
llustracion 92. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-03, realizada a 10000x. 93
llustracion 93. Mapeo composicional obtenido a 19000x, para la muestra P-03. 94
llustracion 94. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-01, realizada a 5000x. 95
llustracion 95. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra P-01 96
llustracion 96. Micrografia obtenida por MEB para la muestra PC-02, realizada a 5000x. 96
llustracion 97. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra PC-02. 98
llustracion 98. Micrografia obtenida por MEB para la muestra PC-04, realizada a 5000x. 99
llustracion 99. Mapeo composicional obtenido a 3500x, para la muestra PC-04. 100
llustracion 100. Pruebas de rugosidad entre los blancos del sustrato y las muestras recubiertas. A) V-
04, B) P-04 y C) PC-04 101

llustracion 101. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las

partes con mayor altura y aglomeracion de particulas para la muestra V-04.

102

llustracion 102. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las

partes con mayor altura y aglomeracion de particulas para la muestra P-04.

103

llustracion 103. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las

partes con mayor altura y aglomeracion de particulas para la muestra PC-04.

104

llustracion 104. Muestras con resultados superhidrofobicas, prestando el color opalescente A) PC-04,

B) V-04 y C) P-04.

105


file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567405
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567406
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567407
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567408
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567409
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567410
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567411
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567412
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567413
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567414
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567414
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567415
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567415
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567416
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567416
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567417
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567417
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567418
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567419
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567420
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567421
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567422
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567423
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567424
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567425
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567426
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567427
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567428
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567429
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567430
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567431
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567432
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567433
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567434
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567435
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567435
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567436
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567436
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567437
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567437
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567438
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567438
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567439
file:///C:/Users/juancarlos/Documents/Maestria/Proyecto/Tesis/TESIS-JUAN%20CARLOS%20ERREGUIN%20final.docx%23_Toc535567439

Introduccidon

El suministro de energia puede ser uno de los mayores problemas econémicos que los
seres humanos se enfrentan en nuestra sociedad hoy en dia. Dado que muchos de los
recursos energéticos que actualmente se explotan se estan agotando, las energias
renovables se estan convirtiendo en una solucién que vale la pena [1]. Esto se esta
estudiando a fondo en todo el mundo, en la medida en que muchos paises han venido
desarrollando numerosos programas de energia renovable en los Gltimos afios [2], [3] ¥

[4], especialmente, en el campo de la energia solar [5-9].

La energia solar de plantas de concentracion parece jugar un papel decisivo en la
combinacién de energias renovables [10], ademé&s de las tecnologias fotovoltaicas
[11] y los colectores solares térmicos [12]. EI nimero de publicaciones cientificas sobre
energia solar ha experimentado un aumento significativo en las Gltimas tres décadas,

siendo los Estados Unidos el que encabeza la lista [13].

Se espera que la energia solar térmica represente aproximadamente el 11% de la
generacion total de electricidad en el 2050 y el 79% de toda la electricidad sera

proporcionado por fuentes renovables [14].

Los concentradores solares son muy buenos ejemplos utilizados para la concentracion de
energia solar. Estos consisten en un espejo parabolico que refleja la radiacion solar en el
receptor para la calefaccion de diversos fluidos (agua, aire, medios especiales de

transferencia de calor) o para la produccion de vapor.

La concentracion de energia y la eficiencia tedrica con esta tecnologia son buenas
alternativas, ya que ofrecen posibilidades prometedoras para el futuro de reduccién de
costos [14].

Entre los metales utilizados como base para los concentradores solares, la plata (Ag) y
el aluminio (Al) son los mejores reflectores solares, poseen una reflectancia de
aproximadamente 97 % y 92 %, respectivamente. La plata metalica es usada en la
produccion de concentradores solares debido a sus propiedades Opticas.
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Desafortunadamente, la estabilidad quimica de la plata no es tan alta como la de otros
elementos y, expuesta a diferentes ambientes, la caracteristica favorable de la plata

puede ser afectada severamente por la interaccién de la superficie con el ambiente.

Las condiciones ambientales imponen demandas estrictas sobre el material, cuya
superficie se deteriorard mas o menos después de la exposicion al medio ambiente. La
pérdida de reflectividad solar puede ser resultado de la erosion o la reaccion quimica

con azufre y/o cloro o la oxidacion de la superficie.

Los concentradores solares deben cumplir una serie de requisitos en cuanto a sus
prestaciones Opticas, durabilidad, costos, problemas ambientales, etc. En primer lugar, se
busca mejorar su reflectancia, requiriéndose especialmente buenas propiedades de

reflectancia especular en el rango del espectro solar.

Un aspecto crucial es que los concentradores solares estan permanentemente expuestos
a condiciones ambientales que potencialmente causan estrés y degradacion a lo largo
del tiempo, tales como: humedad, polvo, abrasion, radiacion UV, temperaturas
elevadas, etc. Para la mayoria de los concentradores solares, la exposicion a
intemperie puede conducir a la pérdida de la reflectancia. Es por tanto significativo el
analisis de concentradores solares expuestos a condiciones de intemperie, asi como
mediante simulaciones de las condiciones anteriores y la blasqueda de mejorar tantos
los materiales como los procesos para aumentar el tiempo de vida media Gtil de estas

estructuras.

El proyecto propuesto dara lugar a la realizacion de un estudio del comportamiento en
condiciones de intemperie de superficies de plata con recubrimiento protector (organico
e inorganico) en gran dimension, en las que se buscara asociar la correlacion de la
funcién de trabajo con los procesos de cambios fisicos, quimicos y electroquimicos en
su superficie. Ademas, se profundizara en la quimica, las propiedades morfologicas y
estructurales de los recubrimientos aplicados a la superficie de plata y la interaccién

entre ambos
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Definicion del proyecto

La idea fundamental de esta investigacion es desarrollar un recubrimiento compuesto que posea
propiedades fisicas y mecénicas resistentes (menor peso, mayor resistencia a la corrosion,
resistencia a la abrasion, compresion, delgado, etc.), con el fin de que pueda ser empleado en
propdsitos de proteccion, El proceso de investigacion esta formado por las siguientes cinco etapas:
1) Elaboracion de los precursores, que puede ser: a) Np's de Si b) Np's de Al 2) mezcla de las
Np's; 3) Aplicacién de los precursores; 4) Etapa de pruebas y, caracterizaciones, 5) prueba en

campo piloto.
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Justificacion

Los concentradores solares juegan un papel muy importante en el ambito de la explotacion de la
energia solar. Con el fin de profundizar en la eficacia de un concentrador a largo plazo,
inicialmente deben ser conocidas las propiedades de los materiales y debe ser entendida la
degradacion de la superficie del material debido al envejecimiento o a las condiciones

ambientales.

Debido a que una superficie metalica de plata puede sufrir dafios por las condiciones atmosféricas
que se presentan cuando son expuestos acondiciones de intemperie, es de interés fundamental
entender la quimica que ocurre en las superficies con el fin de ser capaz de controlar la degradacion
del material en un futuro cercano. Esto implica el estudio de las reacciones que se producen in situ
y de manera resuelta en el tiempo con el fin de desarrollar métodos y estrategias para reducir o

incluso detener y prevenir esos ataques.

Los concentradores solares deben cumplir una serie de requisitos en cuanto a sus propiedades
Opticas, durabilidad, costos, problemas ambientales, etc. En primer lugar, se busca mejorar su
reflectancia, requiriéndose especialmente buenas propiedades de reflectancia especular en el

rango del espectro solar.

Un aspecto crucial es que los concentradores solares estdn permanentemente expuestos a
condiciones ambientales que potencialmente causan estrés y degradacion a lo largo del tiempo,
tales como: humedad, polvo, abrasion, radiacion UV, temperaturas elevadas, etc. Para la mayoria
de los concentradores solares, la exposicion a intemperie puede conducir a la pérdida de la
reflectancia. Es por tanto significativo el andlisis de concentradores solares expuestos a
condiciones de intemperie, asi como mediante simulaciones de las condiciones anteriores y la
busqueda de mejorar tantos los materiales como los procesos para aumentar el tiempo de vida

media Util de estas estructuras.

Este trabajo de tesis se enfocara en el uso de polimerizacién por plasma para aplicar
recubrimientos en grandes areas de superficies reflectoras y absorbentes en concentracion solar.
Se destaca la evaluacion de superficies en condiciones reales de operacion en un campo solar

experimental construido por la UAQ-CIDETEQ en Juriquilla, Qro
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Hipotesis

La proyeccion por plasma de recubrimientos sobre una superficie de plata especular, en un sustrato
plastico, la protegeria de reaccion quimica y corrosién en caso de que el espesor de pelicula, la
homogeneidad y la densidad de capa logren ser adecuadas y sin calentamiento excesivo para el

sustrato
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Objetivos
Objetivo general:

Preparacion de formulaciones para uso en dispositivo de proyeccion térmica por plasmaen
la obtencion de recubrimientos de proteccion de superficies en planta piloto que se utilizara en la
preparacion de estructuras para concentracion solar de torre central, cilindrico-parabolicas y

Fresnel.

Objetivos especificos:

1. Llevar a cabo el deposito de peliculas reflectoras de plata sobre superficies de polimero
organico mediante la técnica de Deposicion Quimica Dinamica (Dynamic Chemical Plating,
DCP).

2. Fabricar concentradores solares con superficies de plata.

3. Evaluar la superficie recubierta con la capa de proteccion de SiO:2 aplicada por

polimerizacién por plasma.

4. Maximizar las propiedades de reflectividad en funcién del acabado en la superficie.

14



Capitulo I

Antecedentes



1. Antecedentes

Desde hace dos décadas han aparecido una gran cantidad de estudios sobre las propiedades
mecénicas y tecnologicas de los recubrimientos ceramicos obtenidos por proyeccion térmica. La
eleccion de estos materiales esta basada, principalmente, en el gran nimero de aplicaciones de
estos recubrimientos con propiedades térmicas, mecanicas y triboldgicas mejoradas. El destino de
estas aplicaciones abarca, tanto a sectores industriales méas tradicionales: metalmecanico,
cerdmica, papel, textil, fabricacion de bienes de equipo; como industrias de alta tecnologia:

automocion, energia, biotecnologia, aeroespacial, etc.

En este trabajo se pretende desarrollar nuevos recubrimientos de base alumina-silice. Debido a
sus excelentes prestaciones triboldgicas, resistencia a la corrosion y erosion, esos materiales se
emplean en cojinetes (superficies de cabeza imantada), correderas, juntas, instrumentos de corte,
moldeo y piezas de motores de propulsion [1]. Otro sector importante que requiere este tipo de
material es el sector naval, en: guardacabos, conjuntos soldados, correderas, soportes frontales y
de puerta, brazos, pasadores, guias de periscopio, pistones hidraulicos, conjuntos de engranajes
de reduccién [2], tanto en la industria portuaria como en naves y submarinos. ElI empleo de
recubrimientos en el sector la automocion permite reducir el peso de los componentes de los
motores con una mejor eficacia de consumo de combustible. Esta reduccion de peso del motor

también es importante para la vida util del vehiculo.

Existe gran variedad de métodos fisicos, quimicos y galvanicos de proteccion de la superficie. La
eleccion del método de proteccion y del material del recubrimiento depende de las condiciones de
trabajo de la pieza a proteger. Sin embargo, cabe sefialar la tendencia en los paises desarrollados
de sustituir procesos “sucios”, como son los galvanicos, por técnicas de proyeccion térmica con
el propdsito de solucionar problemas ecoldgicos.

La deposiciéon por plasma atmosférico (Atmospheric Plasma Spraying APS) es la técnica de
proyeccion mas ampliamente utilizada en aplicaciones industriales para la obtencion de
recubrimientos ceramicos. Sus particularidades, comparando con la proyeccién a la llama, son
mayor temperatura y velocidad de las particulas, asi como la atmdésfera inerte.

requerida en la proyeccion. Su eleccidn se justifica por el relativamente bajo coste econémico y
su alto rendimiento en comparacion con la técnica de proyeccion por llama de alta velocidad (High
Velocity Oxy-Fuel HVOF) [3], ademas de ciertas caracteristicas superiores del recubrimiento,

como son la menor porosidad y la mayor resistencia al desgaste [4].
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Los materiales Illamados nanoestructurados poseen granos con cristales de tamafio menor de 100
nm. Los cristales de escala nanométrica pueden contener desde unas pocas decenas hasta centenas
de atomos. Los granos con cristales de tamafio nanomeétrico modifican propiedades de los
materiales cerdmicos y metalicos: las ceramicas se vuelven ligeramente mas ddctiles como
resultado de la capacidad de deslizamiento de los granos mas pequefios entre si. Sus propiedades
Opticas, cataliticas y eléctricas también son distintas a cerdmicas con cristales micrométricos. Por
otro lado, los metales con estructura nanometrica se vuelven mas resistentes siguiendo la ley de
Hall-Petch, bien conocida en metalurgia.

El aumento de la resistencia ocurre como resultado de la disminucion de la cantidad de
dislocaciones en las fases nanometricas del metal. A menor tamafio de grano de una aleacion,
mayor la superficie ocupada por los bordes de grano, por lo que se disminuye el movimiento libre
de dislocaciones. Como es conocido, el movimiento de dislocaciones disminuye la resistencia y
dureza de metales y aleaciones [5].

Ante estas antecedentes nos planteamos una investigacion en la que seria interesante aprovechar
las propiedades Unicas de los materiales nanométricos para la proteccion de superficies. Aunque
hay que tener en cuenta las particularidades del proceso de obtencion de los recubrimientos. El
polvo de ceramico de partida para proyeccion térmica presenta una distribucion tipica de tamafio
de particula de entre 10 [Jm a 100 [Jm. Esta tecnologia adolece de la posibilidad de proyeccion
directa de particulas de tamafio inferior a5 [1m porque obstruyen los tubos de alimentacion. Por
otro lado, surgen problemas de estabilizacion del chorro de plasma al inyectar las particulas de
este rango de tamafios dado que es necesario un alto de flujo de gas portador. Ademas, las
nanoparticulas tienden a presentar niveles bajos de inercia para penetrar en las capas aplastadas
del recubrimiento, lo que hace el proceso de deposicidn poco eficiente, mermando sus potenciales

propiedades [6].

Concentradores solares

Los colectores o concentradores solares de energia son un tipo de dispositivos intercambiadores
de calor que transforman la energia de la radiacion solar en energia térmica que es transportada
mediante un fluido de trabajo. En los concentradores solares la energia proveniente del Sol se
concentra en un dispositivo receptor donde dicha energia se absorbe en la superficie y se
transforma en calor por conduccion. Este calor es removido por un fluido (normalmente aire,

agua o aceite) que fluye a través del receptor [15].
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La clasificacion de colectores solares también puede realizarse en dos categorias: los que tiene
sistema de concentracion y los que carecen de éste. En un colector no concentrador con
seguimiento aparente del Sol el area de apertura del colector es igual al area de recepcion,
mientras que en un colector concentrador con seguimiento solar el area de apertura es mas grande
que el area de recepcion. En los colectores concentradores se usan dispositivos que reflejan o
refractan la luz hacia el &rea de del receptor més pequefia, es decir, la energia solar se concentra

teniendo una mayor densidad de flujo radiactivo por unidad de area [16].

Tipos de concentradores solares

Actualmente existen cuatro sistemas de captacion y concentracion: Torres centrales, Disco

Stirling o parabolico, Canal Parabdlico y concentradores tipo Fresnel.

a) Torres Centrales: consiste en un campo de espejos que orienta la radiacion hacia una torre

concentrando toda la radiacion en un punto donde se ubica un receptor (llus. 1).

Receptor
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b) Disco Stirling o plato parabdlico: consisten en un espejo con forma de antena parabdlica que

concentra toda la radiacion en un punto donde se coloca un receptor/motor (llus. 2).

llustracion 2Captacion de energia solar por Disco Stirling.

c) Canal Parabolico: es el sistema mas utilizado actualmente, consiste en una serie de espejos
con forma de un media cafia o canal con geometria paraboélica (en algunos casos circular), y que
por encima de ellos (en la linea focal) se encuentra colocada la tuberia con el fluido
transportador de calor, la funcion de los espejos es concentrar la méxima energia posible en los
tubos (llus. 3).

Espejo cuvado

Tuberia fluido
térmico

e |
llustracion 3Captacion de energia solar por sistema cilindro-parabdlico.

d) Concentrador Fresnel reflectivo: en este sistema los espejos son planos y estan colocados en
el mismo plano horizontal, van girando a lo largo del dia o periédicamente segln su orientacion
para ir reflejando los rayos solares sobre la linea focal donde pasa el tubo con el fluido calor-

portador (llus. 4).

19



S Espejo

Tuboabsorbedor y
reconcertrador

llustracion 4Captacion de energia solar por sistema Fresnel.

Un concentrador es, por tanto, un reflector, o componente de tecnologia solar, que refleja la luz

del sol que viene de un concentrador primario sobre el punto o linea focal [17].
Los reflectores para aplicaciones de energia solar deben cumplir una serie de requisitos [18]:

e Deben reflejar tanto como sea posible la radiacion solar incidente util en los

absorbedores térmicos solares.

e El material reflector y su estructura de apoyo debe ser de bajo costo en comparacién
con las celdas solares o absorbentes térmicos sobre la que el reflector concentra la

radiacion.

e La alta reflectancia debe mantenerse durante toda la vida atil del receptor, que es a

menudo mas de 20 afios.

e Si es necesario, la limpieza, la superficie debe limpiarse facilmente sin dafiar sus

propiedades Opticas y el mantenimiento no debe ser caro.

e La construccién debe ser mecanicamente fuerte para resistir vientos fuertes,

tormentas de nieve, vibraciones, etc.

o El reflector de preferencia debe ser ligero y facil de montar.
e EIl material reflector debe ser amigable con el medio ambiente y no debe contener

compuestos peligrosos.

e El aspecto visual del reflector debe ser estético, ya que los concentradores solares a
menudo son grandes y deben colocarse completamente visible en los espacios
abiertos de modo que la abertura de concentrador no es la sombra de los objetos en

los alrededores.

El requisito optico que debe cumplirse para materiales reflectores en aplicaciones de energia
solar termica es una alta reflectancia en todo el rango de longitudes de onda del espectro solar
(300 - 2500 nm).
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Un reflector solar no esté sujeto a las mismas altas temperaturas y los ciclos térmicos como un
absorbedor solar. Sin embargo, las condiciones ambientales imponen demandas estrictas sobre
el material, cuya superficie se deteriorard mas o menos después de la exposicion al medio
ambiente. La pérdida de reflectividad solar puede ser resultado de la erosion o la oxidacion de la
superficie, la acumulacion de suciedad en el reflector, etc. [19]. Aunque la degradacién causada
por la acumulacion de polvo en la superficie reflectante es esencialmente reversible, la oxidacion

de la superficie no lo es [18].

Corrosion

La corrosion es el dafo irreversible de un metal causado por reaccion con su medio ambiente.
En suelos y algunos otros ambientes, esta reaccion es electroquimica, una reaccion redox donde
algunos reactantes en el suelo son reducidos (tomando electrones del metal) mientras que el metal

es oxidado a iones positivos [20].

Como resultado, algunos de los elementos del metal o aleacion cambian de su estado metalico a
un estado no metalico. Los productos de corrosion pueden ser especies disueltas o productos de
corrosion solidos [21]. Puesto que las reacciones electroquimicas son el origen de la corrosion,

la superficie del metal corroido es considerada un electrodo [22].

La corrosién es un proceso de oxidacion quimico o electroquimico, en el cual el metal transfiere
electrones del ambiente y se somete a un cambio de valencia de cero a un valor positivo. El
ambiente puede ser liquido, gas o hibrido solido-liquido. Estos ambientes son Ilamados
electrolitos ya que tienen capacidad conductora para transferir electrones por intermediacién de

especies quimica ionicas [23].

Corrosion de la Plata

La corrosion de plata comprende reacciones complejas debido a las diferentes reacciones fisicas
y quimicas de la superficie. Como muchas investigaciones macroscopicas a largo plazo de la
corrosion atmosférica de plata se han dedicado en el pasado, el conocimiento de las reacciones
quimicas exactas que ocurren en la superficie durante las primeras etapas de la corrosion es

todavia rudimentaria.

Muchos estudios se han centrado en el deslustre de la plata debido al azufre que contiene

contaminantes, y podria ser demostrado que la presencia de un oxidante fuerte, tal como el ozono
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aumenta la velocidad de corrosion de la plata si H2S o SO2 estan presentes en la atmosfera, pero

el mecanismo especifico para la interaccion del oxidante ain no ha sido identificado [24].

Los pardmetros ambientales atmosféricos, tales como la temperatura, la humedad relativa, la
radiacion, y las especies quimicas agresivas incluyendo azufre y cloruro, afectan a la corrosion

de la plata.

La humedad relativa (RH) es un factor bien conocido que juega un papel importante. La
corrosion atmosférica generalmente aumenta con el aumento de la RH. Se observo la corrosion
atmosfeérica de la plata solo en la presencia de humedad, y la cantidad de humedad adsorbida en
la superficie de plata era una funcion de RH [25]. La deposicion de particulas contaminantes en
el ambiente en la superficie también juega un factor importante en la corrosion atmosférica de
plata [26]. Condiciones de flujo de aire, gravedad, fuerzas electrostaticas y gradientes de
temperatura influyen fuertemente en la velocidad de corrosién a través de sus influencias sobre
el transporte de los contaminantes en el aire a la superficie metalica. La plata es muy sensible a
03, NH3, H2S y CI2, pero relativamente insensible a las especies Hall y SO2. Oxidantes tal
como O3, NO2 y CI2 también puede incrementar la tasa de formacion de Ag2S. Los productos

de corrosion mas comunes son Ag2S y AgClI [27].

La luz ultravioleta también puede alterar el medio ambiente, ya que puede descomponer el 0zono
para formar oxigeno atomico tal como se muestra en la reaccién (1). Si la longitud de onda es lo
suficientemente corta, también puede dividir el oxigeno molecular para formar dos atomos de

oxigeno como se muestra en la reaccion (2) [28].

hv(A<310 03— 0+ 02 1)
nm) 0250+0 @)
hv(A<242

nm)
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Por otra parte, la interaccion de ozono y plata es de interés fundamental y practico. La

plata no se oxida por O2 a temperatura y presion ambiente; en cambio, el O2 es quimisorbido
disociativamente para formar atomos de oxigeno disuelto en la superficie y el coeficiente de friccion
disociativo para O2 en las superficies de plata es extremadamente bajo y varia entre 10-4 hasta 10-6

dependiendo del plano cristalografico.

Los 6xidos formados en las ecuaciones (3) son también de interés practico. Tanto Ag20 y AgO son
tecnoldgicamente materiales importantes, con aplicaciones en sistemas de baterias y en el campo de

la catalisis heterogénea y ciencia de los materiales de alto rendimiento [29].

2Ag2 + 03 — Ag40 + 02 (3)

Revestimiento (capa protectora)

Una forma general de proteger a los metales de diferentes agresiones ambientales es aplicando
peliculas protectoras o recubrimientos que permitan también conservar las propiedades deseadas del
sustrato a proteger como es la apariencia optica. Existen varias técnicas para proteger metales como,

deposicion electroquimica y sol-gel, hibridos, entre otras.

Revestimientos de plata

Algunos tratamientos superficiales incluyen recubrimientos metélicos por galvanoplastia, tales como
recubrimientos finos transparentes de Ni (15 nm), Rh, Pt, Ir y Pd [26]. La aplicacion de estos

recubrimientos es complicado y caro, y contienen pocos datos de rendimiento.

Hay varios revestimientos basados en materiales organicos, que proporcionan peliculas hidrofébicas
en Ag que son resistentes a la oxidacion en ensayos acelerados. Los recubrimientos organicos
protegen a Ag mediante la formacion de una barrera fisica, y generalmente se usan para el
almacenamiento y visualizacion de los cubiertos. El principal problema con estas capas es el hecho

de que son casi siempre visibles y, son demasiado delgada, no son lo suficientemente protectoras.

Al considerar los enfoques anteriores, junto con esquemas recién concebidos, los criterios que se

utilizaran para un buen tratamiento anticorrosion para Ag deben ser:

- Alta proteccion;
- Bajo impacto ambiental,

- Ninguna coloracion;
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- El bajo costo de los materiales y alto rendimiento de proceso (de bajo espesor);

- Facilidad de reparacion del revestimiento;

- Durabilidad del recubrimiento, incluyendo su capacidad para soportar manejo.

Recubrimientos apropiados deben ser lo mas fino posible, de manera que no afecten al aspecto de la

superficie atractiva de la plata [31].

Metodos de aplicacion

El método para aplicar un revestimiento [31] a una superficie depende de varios factores como la

composicion del liquido de recubrimiento, el espesor requerido, la velocidad de produccién y

consideracién de costo, tamafio y requerimientos ambientales.

Con cualquier método, la eficiencia de trasferencia es una medida de suma importancia. La eficiencia

de transferencia es la proporcién de recubrimiento que se suministra para el proceso y se deposita

sobre la superficie de trabajo. Algunos de los métodos incluyen:

Uso de brochas y rodillos: tiene una alta eficiencia de transferencia. Son convenientes
para bajos volumenes de produccion, pero no para produccion masiva. Mientras el uso
de brocha es versatil, el empleo de rodillos se limita a superficies planas.

Aplicacion por aspersion (spraying): el proceso obliga al liquido de recubrimiento a
atomizarse dentro de un vapor fino inmediatamente antes de la deposicion sobre la
superficie de la parte. Cuando las gotas chocan con la superficie se extienden y fluyen
juntas para formar un recubrimiento uniforme dentro de la region localizada de la
aspersion.

Recubrimiento por inmersién y por flujo: estos métodos aplican grandes cantidades de
recubrimiento liquido a la parte de trabajo y permiten drenar el exceso para reciclarlo.
En el recubrimiento por flujo, las partes de trabajo se mueven a través de una cabina
cerrada para pintura en donde una serie de boquillas bafian las superficies de la parte con
el liquido para recubrimiento. El exceso de liquido se drena de regreso a un vertedero.
Lo cual permite que se reutilice. El recubrimiento por inmersidn, se sumerge la parte en
un tanque abierto con material de recubrimiento liquido, cuando se retira la parte, el
exceso de liquido se drena de vuelta al tanque.

Eletrorecubrimiento: es una variante del recubrimiento por inmersién, en cual la parte
se carga en forma eléctrica y después se sumerge en un bafio de pintura que ha recibido

una carga opuesta; esto mejora la adhesion.
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Capitulo II

Metodologia



2. Metodologia

2.1 Metodologia general

En esta seccidn se incluye una descripcion de la metodologia a sequir (diagrama 1y 2) y los tipos de materiales a probar

en el transcurso de la realizacion del proyecto.

Depdsito de pelicula reflectora de plata
en

- Electroless

- Deposito quimico dinamico (DCP)
Evaluacion de la
composicion y ‘
morfologia de la

sunerficie de L
Fabricacion de los concentradores

-SEM, EDS,

DRX,

, FRX, XPS ‘

) Colocar y monitorear las superficies de

plata de los concentradores solares en campo
bajo condiciones de intemperismo ambiental

¥

Evaluar el proceso de corrosion mediante
las técnicas de:

- Microscopia electroquimica de barrido

- Curvas de polarizacion

- Modulacion de frecuencia
electroquimica

- Espectroscopia de impedancia
electroquimica

¥

Evaluacion de la refletividad de la
superficie de plata

Diagrama 1. Proceso de estructuracion y monitoreo en condiciones de intemperie de las

superficies de plata de los concentradores solares.
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Desarrollar formulaciones y métodos de aplicacion de
recubrimientos de proteccion para las superficies de
plata (SiO2, VICOTE) mediante las técnicas de:

- Polimerizacion por plasma
- Sputtering

\ 4

Evaluacién de la superficie recubierta con
la capa de proteccion

- DRX
- SEM

¥

Monitoreo de las superficies de plata con
recubrimiento protector de los
concentradores solares en campo bajo
condiciones de intemperismo ambiental

¥

Evaluacién del vinculo de la funcion
trabajo con la condicién de corrosion en la
superficie

Diagrama 2. Formulacion, aplicacién y monitoreo de peliculas de plata con recubrimiento protector en

condiciones de intemperismo ambiental.



2.2 Recubrimiento via electroless y Depdsito Quimico Dinamico (DCP)

Se empleara como base un sustrato polimérico flexible o rigido (policarbonato de 1.5 mm de espesor),
sobre el que se depositara mediante el método DCP vy electroless, plata metélica por rociado, cuya
metodologia se encuentra y usard a nivel industrial. En la cara delantera del polimero se colocara un

recubrimiento reflejante de plata de 100 nm de espesor.
2.2.1 Equipos

Se utilizo una estacion de espray manual marca Jet Metal Technologies modelo UMMA UN M para la
deposicion de Ag sobre la superficie.

En el laboratorio de metalizado se llevan a cabo los recubrimientos de Ag sobre sustratos de vidrio y
policarbonato, también en el laboratorio se pintan los recubrimientos de Ag para que se protejan contra las

condiciones ambientales.

Se presenta un diagrama general (Diagrama 3) del proceso de metalizado sobre sustratos de vidrio o
policarbonato
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METALIZADO

Equipo de seguridad

Preparacion agente
oxidante y reductor se
uriliza agua
deshionizada

* *googles
*bata
*guantes de nitrilo
*mascarilla

Tratamiento con
flama (Gas L.P) sobre
el sutrato

Enjague de agua deshionizada
sobre el sustrato, para verificar
hidrofilidad sobre la superficie para
obtener una mejor adeherencia

Aplicacion del
activante sobre el
sustrato

Aplicacion de agente
oxidante y reductor

Enjuague y secado del

sustrato

Diagrama 3 Proceso de metalizado sobre sustratos, utilizados para la elaboracion de espejos para concentradores solares.
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2.2.2 Preparacion de soluciones para metalizado

Para realizar el recubrimiento se preparan las soluciones, las cuales estan identificadas como:
e Solucion A, solucion B, solucién C (agente oxidante)
e Agente reductor (RED2010)

e Agente activante (cloruro de estafo)

El procedimiento para llevar acabo la preparacion del agente oxidante consiste en mezclar en
un vaso de precipitado de un litro se colocan 300 mL de agua desionizada, se agregan 36 mL
de solucion B se coloca agua desionizada para disolver posterior a esto se agregan 20mL de
A, 18 mL de solucion C y finalmente se afora a un litro la solucion debe tener un color

cristalino como agua.

llustracion 5 soluciones A, B, C y RED2010

Posteriormente se prepara el reductor para esto se afiade300 mL de agua desionizada en un
vaso de precipitado de 1 litro y se agregan 100mL de RED 2010 y se afora a 1L.

Para finalizar se toma el agente activante el cual se encuentra en refrigeracion para conservar
su vida util ya que estando expuesto a temperatura ambiente su vida media de este agente
activante es de aproximadamente media hora.

En un vaso de precipitado de medio litro con agua desionizada se agregan 5mL de activante
y se afora a 500 mL.

Se colocan las soluciones en sus respectivos lugares tal como lo muestra las llustraciones 6

y7.



llustracion 6 flecha roja indicando el tanque del oxidante y flecha
verde indicando el tanque del reductor.

En la ilustracion 7 se muestran las pistolas de gravedad donde se pone el agua desionizada

asi mismo como el activante.

llustracion 7 flecha roja indicando donde se coloca el activante y la flecha
verde sefiala donde se coloca el agua desionizada

Se verifica la presion en el equipo (ilustracion 7) y se checa que las pistolas estén en perfectas
condiciones y no tapadas, al tener todo el equipo listo se realiza un pretratamiento de la
superficie con flama a las muestras que no se les hizo ningln otro pretratamiento.
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llustracion 8 medidores de presion del equipo Jet Metal

Una vez verificadas las presiones se comienza a realizar el proceso de metalizado, se inicia
con el tratamiento de flama (llus 9-A) para posteriormente realizar un enjuague con agua

desionizada para verificar la hidrolisis sobre el sustrato (llus 9-B).

lHustracion 9(A) Proceso de tratamiento de fuego sobre el sustrato (B) enjuague del
sustrato con agua desionizada después del tratamiento con fuego

Después de verificar que la superficie cumpla con dicha caracteristica después se le aplica el
activante y finalmente las soluciones de agente oxidante y reductor (llus 10), estas se hacen

pasar por la superficie hasta que la capa de plata comience a ser visible, por lo regular se

tiene la indicacion de dar 16 capas.

lustracion 10 Aplicacion sobre el sustrato de la solucién agente oxidante y reductor
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2.3 Funcionamiento del plasma

Se muestra la metodologia general del encendido del equipo de plasma (Diagrama 4).

Se abre seguro de
aire y se verifica
que llegue la
presion a 5 bar

se enciende UPS

se gira la perilla
roja en direccion
al suelo para
encender el
equipo

se inicializa el
sistema y se
cambia de usiario

se selecciona

parametro y
despues

polimerizacion

finalmente se
enciende el
generador par

Diagrama 4 proceso de encendido del UPS

2.3.1 Proceso de encendido del modelo UPS-IN-1358 y equipo de plasma treat.

Se muestra la metodologia (Diagrama 5) de encendido del equipo alimentador UPS
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1. Encienda el 2. Encender el
interruptor del interruptor de potencia
baypass. (Power).

3. Encender el . ,
. , 4. Presionar el boton
interruptor de bateria “ON”

(Battery).

|

6. Finalmente encender
la bateria (Built-in
Battery).

5. Posteriormente
encender el interruptor
de salida (Output).

diagrama 5 encendido de los interruptores del UPS.

Después de realizar el procedimiento anterior se abre la entrada de aire (gas de arrastre) y se
verifica que la presion se encuentre en 5 bares (llus 11).

Llave de paso Mandmetro

lHustracion 11 manémetro de aire marca pesto.

A continuacién, se enciende el equipo de plasma girando de la perilla roja hacia la derecha
(llus 12). Se esperan unos minutos mientras el equipo enciende.

Ya que esté listo, en la pantalla aparecera una leyenda que dice “accionar por favor” se da
clic y se configura para que comience a funcionar.
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Por Gltimo, se presiona el botdn para encender el generador (Generator on) y se espera a que
la temperatura llegue a los 120 °C.

Perilla de encendido

lustracion 12 equipo de plasma marca PLASMA TREAM.
Las CONAICIONES COMEC...c v e que come crn ey = e s eme —m eeemmmms v e e e .. ASEFACION

> m,i.h..c"w

lustracion 13 Condmones operables de uso para equipo de plasma

13.
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Otra condicion importante que se debe verificar es el nivel del precursor con el que cuenta el
equipo, cuando se utilizé el equipo su nivel era de 26.1% como se muestra en la ilustracion

lustracion 14 nivel de precursor con el que cuenta con el equipo de
plasma para su operabilidad.

14,
Para encender el Plasma Plus o Clean, se debe de oprimir el boton correspondiente de
encendido para cada uno de ellos (llus 15).

Plasma Plys |

PFW10PAD

RD1004 i

llustracion 15 Interruptor indicador del encendido de plasma de acuerdo
con el tipo de uso que se necesite (clean o Plus).
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El equipo de plasma con el que se trabajo es un sistema industrial de polimerizacion por
plasma.

2.3.2 Preparacion de sustratos

Se utilizaron sustratos de policarbonato y vidrio estos fueron identificados de acuerdo con

los tratamientos que se les hicieron.

Insertar imagen de los sustratos

2.3.3 Recubrimientos por Plasma Plus

Al sustrato se le coloco en la parte inferior un pequefio pedazo de cinta doble cara industrial,
para que este se adhiera en otra superficie donde sea mas facil manipularlo y no se salga de
posicion con el aire que produce el plasma al aplicar el recubrimiento. Al comenzar con el
proceso de recubrimiento del sustrato, primeramente, se pasa bajo el Plasma Clean como se
muestra en la llustracion 16 para que se realice la activacion de la superficie para poder crear
nuevos enlaces y a su vez, limpiar la superficie.

lustracion 16 Sustrato sometido a plasma clean para la activacion y limpieza de la
superficie del sustrato.

Posteriormente el sustrato se llevo hacia el Plasma Plus para comenzar con el recubrimiento,
Se coloco debajo de la boquilla del plasma plus como se muestra en la ilustracion 17
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lustracion 17 Recubrimiento con plasma plus a los sustratos.

Se enciende el plasma oprimiendo el botén de encendido que le corresponde y se verifico
que este saliendo correctamente el plasma (se observa el cambio de fuerza en la salida del
plasma como se muestra en la lustracion 18 Ay B).

51} e N S -' e A
lustracion 18 Cambio de fuerza, lo que indica el funcionamiento correcto para la utilizacion de recubrimientos usando el
plasma plus.
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Los sustratos que se utilizaron fueron de diferente material, esto influyo con la distancia a la
que se debia de aplicar el recubrimiento, ya que no todos los materiales presentaban la misma
resistencia hacia la energia y temperatura con la que el plasma trabaja, debido a esto
dependiendo el material, se trabajo a la distancia con la que el material no presentaba ningdn
dafio, como se muestra en la tabla 1.

Tabla 1tipos de sustratos utilizados y parametros utilizados para cada uno.

Material Distancia

Policarbonato Se aplic6 a .7cm, 1 ¢cm, 1.5 cm y no presento ningun
deterioro en su superficie.
Vidrio Se aplico dentro del plasma, en la punta del plasma y a

distancias de .07cm y 1 cm de distancia sin presentar
ningun deterioro en su superficie.

Aluminio Se aplico dentro del plasma, en la punta del plasma y a
distancias de 0.7cm y 1 cm de distancia sin presentar
ningun deterioro en su superficie.

Cobre Se aplico dentro del plasma, en la punta del plasma y a
distancias de 0.7cm y 1 cm de distancia sin presentar
ningun deterioro en su superficie.

La llustracion 19 muestra la aplicacion del recubrimiento por medio del plasma Plus a 0.7
cm de distancia.

lustracion 19 operacion de plasma con parametros estandar.
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2.3.3 Recubrimiento por Plasma Plus y nebulizador

Se utilizd un nebulizador ultrasénico tipo hospitalario (llus 20) marca YUE HUA modelo
WH-2000.

Para utilizar el nebulizador en primer lugar, se debe agrega agua hasta la marca indicada (Ilus
20) en el equipo.

Marca hasta donde
se agrega agua.

lustracion 20 nebulizador ultrasonico tipo hospitalario marca YUE HUA modelo WH-2000.

llustracion 21 Recipiente del nebulizador donde se coloca la solucion precursora para su
aplicacion sobre el sustrato

Posteriormente se coloca la solucién precursora en el recipiente que contiene el nebulizador
(Nlus 21) y se coloca en el equipo.

A continuacion, se colocd la tapa para cerrar el recipiente donde esta el precursor. Se eligio

la manguera que se utilizaria y se colocé en la boquilla de salida como se muestra en la
llustracion 22.
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Maxima dispersion

lustracion 22 Nebulizador ultrasénico listo para su utilizacion con el plasma y obtener los
recubrimientos.

Por ultimo, se enciende el nebulizador y se pone en la maxima dispersion de particulas.
Verificar que la solucion este saliendo de una manera correcta como observa en la llustracion
23

lustracion 23 Flujo del precursor para la obtencién de recubrimientos sobre los
sustratos.
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Para utilizarlo junto con el plasma Plus (seguir el procedimiento anterior “Recubrimiento por
plasma Plus), se debe de acercar la manguera a la boquilla de salida del plasma para que la
niebla atraviese el plasma y se depositen las particulas en el sustrato después de que hayan
pasado por el plasma (llustracion 24).

Es importante verificar que el vapor que arroja el nebulizador este atravesando en su

lHustracion 24 Uso del plasma plus con el nebulizador ultrasénico para la obtencion
de recubrimientos.

-

mayoria, el plasma como se observa en la Ilustracién 25

lustracion 25 Verificacion de neblina a través del plasma plus.
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Cuando se trabaja con el nebulizador es muy importante no olvidar usar los equipos de
seguridad que se necesitan (guantes batas, googlees, cubre bocas, etc.).

2.3.4 Recubrimientos por Plasma Clean y nebulizador

Para utilizar el plasma Clean se siguieron los mismos pasos para encender el plasma que se
han mencionado anteriormente (Funcionamiento del Plasma), posteriormente se encendio el
Plasma Clean presionando el botén de encendido que le corresponde.

Posteriormente el sustrato se colocé en la parte inferior de la boquilla del plasma para que la
manguera de salida del nebulizador quede colocada justo donde sale el plasma como se
muestra en la llustracion 26 y de esta forma, la niebla del nebulizador pase a través del plasma
Clean y sea impulsado hacia el sustrato y finalmente se realice el recubrimiento.

lustracion 26 Nebulizador ultrasénico con plasma clean para la obtencion de recubrimientos
sobre la superficie de los sustratos.

En la llustracién 27 se puede observar como la niebla del nebulizador pasa exactamente
donde esta saliendo el plasma Clean.
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Este procedimiento se utiliza Unicamente cuando se tenga un precursor diferente al de

. S gt SRR
lustracion 27 Verificacion de la niebla atravesando el plasma clean.

silice, en este caso se utilizé con el precursor de alimina

2.4 Preparacion de solucion precursora de Alumina

Materiales:

X/
**

TEOS (tetraetil ortosilicato) 18.2 ml.
Tri-sec-butoxido de Aluminio 1.5 gr.
Agitador magnético.

Parrilla de agitacion.

Vaso de precipitado de 50 ml.

3

%

X/
X4

L)

X3

S

X3

S
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Pesar Tri-sec-
butoxido de b Agregar TEOS
aluminio

Colocarlo en
agitacion a
400 rpm

Durante 25
minutos

Primeramente, se pesa el Tri-sec-butoxido de Aluminio en el vaso de precipitado y después
se le agrega el TEOS con ayuda de una pipeta.
Se coloca en agitacion 25 minutos a 400 rpm, como se observa en la llustracion 28

lustracion 28 Preparacion de solucion precursora de aluminio para la
obtencién de recubrimientos.
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NOTA: Su gelificacién se produce en un lapso muy corto, por lo que se utiliz6 la solucién
practicamente al instante.

2.5 Evaluacion de composicion, morfologia y propiedades fisicas de los recubrimientos

2.5.1 microscopio digital modelo vhx5000 marca keyence

Diagrama 6 donde se muestra la operacion general del microscopio digital.

Inicializacion

Encendido de la etapa Ajuste del Toma de

imagenes y :
guardado . dellsgiipe

Movimiento
de la etapa

Apagado

Observacion

del equipo motorizada enfoque XY de la muestra
XY

diagrama 6 Operacion basica del microscopio digital modelo vhx marca keyence.

ENCENDIDO DEL EQUIPO

Se enciende el interruptor principal que se A continuacion, se presiona el boton de POWER
encuentra en la parte inferior izquierda del (llus 30) ubicado en el monitor del equipo en la

microscopio en la llustracion 29 parte inferior derecha del panel frontal.

!

g J
N N _ —
@ —_— 1=It

2 llustracién 30 Botdn POWER del monitor
Q— A

llustracion 29 Boton POWER del microscopio

INICIALIZACION DE LA ETAPA MOTORIZADA XY
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Para inicializar el equipo en XY primero se debera presionar un apartado a lado inferior
derecho el cual se llama “inicializaciéon XY al dar en este boton nos aparecera la siguiente

ventana que se observa en la llustracion 31.

XV stage Initialization [Auto]

The electric XY stage must be initialized.
(1) Without placing the target, set the plate on the stage with the black side
facing up.
(2) Raise the XY stage to its highest point.
(3) Set the type and magnification of the lens currently being used.
(4) Click Initialize.
Lens settings

Lens power: |XZD -

| Auto Focus automatic execution
The lens moves vertically. If the distance between the lens

and the object is short due to use of the lighting attachment,
tumn off 'Auto Focus automatic execution.”

Initialize l ‘ Close 1

Figura 31 inicializacién del sistema

Se presiona el botdn de inicializacién y se espera un momento después haga clic en
[Inicializar].

Luego, comienza la inicializacién, el mensaje de finalizacion aparece después de que se
completa la inicializacion 0

En ocasion de que la inicializacion de 6 falle, el siguiente mensaje de error (llustracién 32)

sera mostrado y la inicializacion se llevara a cabo de manera manual

AY stange Initialization [Auta]
a Faded 10 initialize the @ af the XY wage

To reindtialize, it is recomenended 10 521 the kers ourmently baing
used bo the lowest power and then execube.

Retry anual [nitalizatian Closs

Figura 32 error de inicializacion del sistema

AJUSTE DEL ENFOQUE

Se realiza subiendo la platina del microscopio en una altura que sea eficiente para que la
imagen se pueda mostrar, para ello se mueve la perilla sefialada con la flecha azul (llus 33)

y despues de tener la altura correcta y enfoque se bloquea (perilla sefialada con la flecha roja
en la llustracion 33).
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Figura 33 ajuste de enfoque y blogueo de platina

Se puede manipular el enfoque con el control (llus 34) el cual nos permite monitorear el

enfoque.

Figura 34 control del enfoque

AJUSTE DEL ZOOM
Para ajustar el zoom en el microscopio se gira la perilla de la siguiente manera tal como lo

muestra la llustracion 35, se ajusta a necesidad del usuario.
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Zoom rimg

lustracion 35 zum del microscopio digital

MOVIMIENTO EN EJE XY

En la llustracién 36 se muestran las direcciones en las que se puede mover la platina del

microscopio para observar las diferentes zonas que se quieren apreciar en una muestra.

Figura 36 direcciones de ejes X.Y

Control de comando para manipular el desplazamiento del lente del microscopio a lo largo
de nuestra muestra con una palanca ubicada en el centro de las flechas azules en la llustracién
37.

Figura 37 joystick

CAPTURA'Y GUARDADO DE IMAGENES

Presiona la tecla REC ubicada en el joystick tal como lo sefiala la llustracion 38
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Figura 38 captura de imagen

A continuacion, aparecera la siguiente ventana mostrada en la llustracion 39

-

|

i d

ilEppREEDRDEEDDERENDF

Figura 39 guardar imagenes

Donde se selecciona la carpeta en donde se desea guardar las iméagenes tomadas con el

microscopio digital, al tener nuestras imagenes se pasan a una memoria USB y se realiza el

siguiente paso.

APAGADO DEL EQUIPO
Se selecciona el boton EXIT (llus 40)

< Recsize:  Standard [1600 x 1200]
Bacton Guide Tt angle 0Deg
Rec Mode: Normal Rec
R Al poe (CVERSIE. B -

Figura 40 exit

Después se selecciona el modo APAGAR y el equipo se apagara, posterior a esto se apaga

el botdn localizado en la parte inferior izquierda del microscopio digital para apagarlo (llus

41).
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Figura 41 interruptor de apagado

2.5.2 Microscopia Electronica de Barrido y analisis por energias dispersivas
de rayos X (SEM y EDS)

Las imagenes microestructurales de los precursores se obtuvieron usando un Microscopio
electronico de barrido JEOLeJSM-6510 LV, resolucion de 3.0 nm (a 30 kV WD =8 mm),
con aumentos que van de 5X hasta 300, 000X en 149 pasos. Las muestras fueron evaluadas
en alto vacio. Adicionalmente, se empled la unidad de analisis de EDS para la
determinacion de la composicion quimica semicuantitativa de los materiales evaluados.
Las muestras que se utilizaron para los andlisis fueron metalizadas con oro en un
sputtering (SPI-MODULE* Sputter Coater.)

En el diagrama 7 se muestra la metodologia general que se utiliz6 para analizar las

muestras en el SEM.
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Analizar
muestras por
EDS

Colocar cinta de

Sacar muestras
del equipo

diagrama 7 metodologia general del uso y preparacion de muestras para el andlisis en SEM y EDS.

Se trabajé con un Microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo JSM-6510LV
(Nus 42) y con un equipo de EDS marca BRUKER.

lustracion 42 Microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo JSM-
6510LV y con un equipo acoplado de EDS marca BRUKER.
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En primer lugar, se deben de elegir que muestras que se necesitan analizar con esta técnica
de caracterizacion y conocer que es lo que se necesita analizar de estas por medio del equipo.
Después, de conocer las muestras a analizar se preparan, para esto, se cortaron las muestras
a un tamafio de 1 cm x 1 cm (verificar que el material y/o recubrimiento de la muestra no se
dafie al cortarlo) como se observa en la llustracion 43.

=M

llustracion 43 Preparacion de muestras para el andlisis en SEM y EDS.

Nota: Verificar si la muestra es conductora.

En caso de que la muestra no sea conductora, se debera de realizar un recubrimiento previo
al analisis de SEM, debera de ser recubierto con oro (Au) en una capa de aproximadamente
2 nm, en la llustracion 44 se observa el equipo de sputtering para recubrir las muestras.

llustracion 44 SPI-MODULE* Sputter Coater con el cual se recubrieron las muestras no conductoras con una capa de
Au de 2nm de espesor.
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Al tener ya las muestras listas, se continta con el anélisis SEM; para empezar, las muestras
se deben de pegar a la base de la porta muestra del SEM con un pequefio pedazo de cinta
adhesiva de carbono.

El equipo debe de llegar a un alto vacio para poder empezar a trabajar y analizar las muestras
en Optimas condiciones.

Se introduce la muestra a la cAmara donde se analiza y se cierra perfectamente.

Después de esto, el encargado del equipo de SEM comenzara a manipular el equipo
electronico del microscopio para enfocar correctamente la muestra. Se daran las
especificaciones de lo que se quiere analizar al encargado del equipo.

Para realizar el analisis EDS, el encargado del microscopio debera de manipular otro equipo
de cémputo complemento del equipo SEM (llus 45) para poder obtener los resultados
requeridos.

lustracion 45 Equipo EDS marca BRUKER acoplado al SEM para realizar un mapeo de composicion.

Al terminar de analizar las muestras, el equipo se debe de apagar correctamente, esto lo
realiza el encargado de equipo de SEM.
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2.5.3 Angulo de contacto marca KRUSS mod. dsa30

*Encender el equipo de medicion kruss y el equipo de computo.

eConfigurar desde la pc usando el software DSA4 para realizar pruebas de angulo de
contacto.

*Realizar las mediciones correspondientes a el sustrato

eGuarda y/o imprimir los resultados obtenidos.

eApagar el equipo de medicion krus y el equipo de computo.

diagrama 8 Metodologia general del equipo de medicién de angulo de contacto

El equipo de medicion “KRUSS Mod. DSA30 de angulo de contacto y energia de superficie
de solidos” esta vinculado a un equipo de codmputo desde el cual se monitorea el proceso que
se lleva a cabo para la medicion, ademas de realizar los ajustes y especificaciones de esta;
para esto se utiliza el Software Drop Shape Analysis (DSA4)

También esté constituido por otras secciones fundamentales. La primera son los recipientes
de almacenamiento en la cual se depositan las sustancias que se usaran para someter a prueba
nuestras muestras. La segunda son las agujas; estas estan conectados a los recipientes y cada
aguja esta conectada especificamente a un recipiente. La tercera es el sistema 6ptico con el
que se monitorea la muestra a escala con ayuda del monitor de la CPU. La cuarta es el Porta
muestra que se localiza debajo de las agujas. De manera general el equipo esta constituido
por secciones que se mueven de manera mecanica para ajustar la posicion de agujas, muestra
y lente.

55



lustracion 46 Equipo de medicion Kruss y equipo de computo

Encender el equipo de medicién KRUSS y el equipo de coémputo

El equipo principal se enciende a través del boton “power” posicionado en el costado
izquierdo del equipo, una vez realizado esto se encenderd las lamparas que iluminan la zona
donde se depositan las muestras. Independientemente encender el equipo de computo.

llustracion 47 Boton encendido del equipo de medicion kruss

Configurar desde el pc usando el software DSA4 para realizar pruebas de angulo de

contacto.

Iniciar el software “Drope Shape Analysis (DSA4)”. La primera configuracion recomendada
consiste en usar el modo estandar para llevar a cabo las corridas, dirigirse a la barra de menu
principal y seleccionar Tolls>>Run mode>>standar mode.

[3 DSA4 - Untitled

L - I - o 2
File MT |Tools | View Window Help me menu principal
] System - Settings ... i
| Run Mode
welcome! MT Wizard ... Expert Mode I

O Image: [live]

ImageView | Results-Monitor | RTPlotView-1 | RTPlotView-2 | Results-DB-Explorer
| =
llustracion 48 Barra de mend principal
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Abrir el panel de control. El panel de control principal se abre desde la barra de menu
principal seleccionando View>>Control Panel& MT- Explorer.

(& osad - Untited

NA c L1
File MT Tools | View | Window Help
™ Toolbar

Status Bar

Control Panel & MT - Explorer

welcome! |

Run History
O Results-Explorer: [C:\Users\LocalAdmin\Documents\Estadia 2018\ Yul\TiO2-5i.mdb]

Image\n‘iew|F‘.E£u|t5-l‘-.lcnitc|‘ RTPlotView-1 | RTPlotView-2 | Results-DB-Explorer

lustracion 49Pestafia view de barra de menu principal

Seleccionar la sustancia para realizar la prueba. Se selecciona desde el panel de control, cada
sustancia debe estar etiquetada adecuadamente, por ejemplo, para el caso del agua esta
etiqueta corresponde a S-3, siendo asi seleccionamos S-3 en el panel de control en la pestafia
Dosing

WS G € D || e = " = ne o

2018V UINTIO2-Simdb] =] s=

TanyLeimts (e hT activel S =

[E=1 £ ~

Dasing | M-Fe

rrrrr

lustracion 50 Panel de control (Enmarcado en rojo)

Rellenar aguja. jEn el panel de control se simboliza un cilindro que muestra el porcentaje de
llenado de la aguja, de ser necesario rellenar seleccionando del panel de control
Dosing>>Refill>>Refill now!

Smmi s
e fanyldmt: [no MT active] I ™ =

0O = £ ~ o

Dosing | M-Pos | O-Con | Axes qp

e

5 === -

1
S-1
5-2
5-2
S-4
S=20% te fmin]:

5-M

Refill > Refill Now!
Tools > Break Refill

Refill Speed v

Options...

llustracion 51 Rellenado de aguja
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Colocar la muestra. Se coloca sobre el porta muestras, verificar que el monitor muestre la
imagen de esta muestra en la ventana Imagen View (El monitor ofrece una imagen en blanco
y negro), de ser necesario ajustar el lente.

lustracién 52 Aguja posicionada (flecha azul), muestra colocada (flecha roja)

Posicionar la aguja. La posicién de altura de la aguja y el desplazamiento hacia la izquierda
y la derecha se controlan desde la pestafia "N-Pos™ (Enmarcado en color azul en la figura 1
7) del Panel de control. La aguja debe controlarse con el teclado o ingresando la coordenada.
El control deslizante indica la posicion actual. También se puede usar para mover la aguja,
pero no es adecuada para un ajuste fino. Verificar que la aguja esté bien posicionada y que
sea visualizada en el monitor.

o image: [iive] = ]

ImageView | Results-Monitor | RTPlotview-1 | RTPlotvie

llustracion 53 Control deslizante para posicionar aguja (Enmarcado en color rojo)

Antes de realizar las mediciones se requieres de una imagen que el software sea capaz de
analizar, para ello es necesario grabar el proceso de la caida de la gota sobre la superficie de
la muestra. Para ello dirigirse a la barra de menu principal y dar clic sobre Start Recording

W [
Fle MT Tools View Window Help
v oy

welcome!

llustracion 54 Comenzar grabacion
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Depositar la gota. Inmediatamente después de empezar a grabar el video, hacer clic sobre el
icono “ (Dosificacion liquida) que se encuentra en el mena contextual del panel de control.
Una vez depositada la gota sobre la muestra se sube la aguja en la ventana “N-pos” cuidando
que no se derrame una segunda gota, si es necesario usar algodén o papel para secar esta

segunda gota directamente de la aguja.

o= o
v DSAMT_S.SDM: New MT E—

© Image: (live]

ImageView | Rezults-Monit

lustracion 55 Aguja posicionada mostrada en el monitor (flecha roja) dosificacion liquida (enmarcada en azul).

Esperar a que el video termine su grabacién, una vez termine el tiempo indicado saldré el
salvapantallas que nos mostrara el directorio para poder guardar el video.
- ===

| AVI-Files (~.avi)

lustracion 56 Nombrar y guardar video.

Realizar las mediciones correspondientes al sustrato
Buscar imagen de la gota. Abrir video guardado anteriormente desde la barra de menu

principal File>>Open, este se reproducira en la ventana Imagen View, que funciona como
asistente de reproductor de video. Buscar el momento ideal para realizar las determinaciones

correspondientes

[ D54 - Untitled ran
[File] MT Tools View Window Help
[& open.. culo
Gem t O | &~ =™, == = %
Print Setup:.- bed, 500 frames recorded! (Kniisg)
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Endia

llustracién 57 Imagen de gota depositada mostrada en el reproductor.

Determinar posicion de linea base. La linea de base es el borde en el punto de contacto entre
el liquido y el sélido. Hacer clic en el boton # (Baseline Determination) en el menu
contextual para determinar la linea base de la imagen.

.

Git0 8-~ [EHR ¢ m :

\ Baseline Determingtion
EIEE , .
) DSAMT_S SDM: New MT X B
Cas s \

llustracién 58 Posicion de linea base (flecha azul).

Realizar determinacion del angulo de contacto. presionar Profile Extraction (Icono “*) y
acto seguido Computation (Icono = )con esto finalmente se arrojan los resultados que se
muestran en color azul en la parte superior izquierda de la ventana Imagen view, ademas se
graficaran las lineas en torno a los &ngulos de contactos en la imagen.

W e t D | e

AR=10000 B=0.7756 x0=412.8 z0=2903 tilt=-05 E=09.1 IFT=7.28 Theta=151.3
< i S\Est Feemy) = |
= T ——— X DAV S Nt
S310 7501 20,015 sec] e 4 E OB
" Nepos | ¢

ALl 161.3
AR 151.3

llustracion 59 Resultados arrojados (enmarcados colores rojos), iconos sefialados (flechas azul y rojo).

Guarda y/o imprimir los resultados obtenidos.

Los resultados también se muestran de forma tabular en la opcion “Results-monitor” guardar
los datos con la opcidon” resuts-BD-explorer” y se selecciona la corrida que se desea guardar
haciendo clic derecho para poder crear el reporte Create Report
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File MT Tools View Window Help
o HMC|e
Sigt B e =

DR = o

F BB &S,

AR=1.0000 B=0.7755 x0=414.7 z0=288.1 tilt=-0.1 E=07.1 IFT=7.42 Theta=135.8

O Results-Explorer: [C:\Users\LocalAdmin'\Documents\Estadig 2018

e 52 |

T

D& A

ImageViel| Results-Monitor RTPIotView-1 | RTPlotView-2)| Results-DB-Explarer | E
- TO2S5i ) | T Proiect | Dosing | N-Pos | 0-Con | Axes | Mode | 4 b
=0} TO2-5i p1 Glass[1]
= tﬁ”"" Values of Measurement  SDM -0 E Grid Settings [s3 -] | e -
= =
s SDM- Show Columns... b | tlsec] [CAM)[T  [CALIT  |CARI[T Vel [u] | SA fmm?] S
4 SDNg 9.738 1236 1236 1236 1.149 4.405 Lig. Vol [ul]: 1.0 >
5D
tsn Create Report 9458 1258 1258 1258 1.095 424
DM pOrtto ... |
R T

lustracion 60 Tabla de resultados (pestafias seleccionadas enmarcadas en rojo).

Crear reporte. Seleccionar los parametros que se desean registrar en el reporte en la pestafia

Tabla Propeties:

=
g eicw | Resulte 1o ReprE Wizard i — S . b -
= [tjwozra Report Settings | Chart Selection | Table Froperties | -Cc
&7 Ti02-Sip1 Glass
[ D4 SDM-0 Columns
Exsisting Columns Displayed Columns ST Serial Number =
- Values 9 =
| B4 SDM-0 Drop Contact Area 1] Serial Number y e e
-3 Values Density Difference 2] Time = [FDevice Parameter =
4 SDM-D File Path 8 Cortact Angle(Mean] [FlObservation Ande
Fit Eor 4 Cortact Angle(Le) [l llumination Intenisity
4y SDM-D Drop Apex X 5 Contact AnglefRight)| [P Light Source Position
Drop Apex Z 18] Drop Valume: = [FFocus Adiustment F
LY ggm 3 Corttact poirtt Z{Left) .7 Drop Surfzce Area [ Zoom Adjustment
H E T | Corttact point Z(Right) .#] Drop Base Diameter [ClApperturs Adiustment
) NewT[;]”“ Image Seale .8 Baseline Tit Angle [ Titing Table Angle
S i SDM-0 Humidity relative 18] Contact poirt X(Left) | [CICo-ordnate of Neede
P S Image Height (11) Contact point X{Right ~[FCo-ordinate of Sample Table
& Projects 2] Density |
# Recycle Bin 13 Drop Height
14 Drop Shaps Paramst _
4 o »
Add Chart to Report I % Report Clase

llustracion 61Seleccion de parametros deseados

Configurar el reporte en cuanto al tipo de letra, titulos, etc. en la pestafia Report Settings;
hacer clic en Create Report, se abrira una nueva ventana Print Opcion, donde se podra elegir
las opciones de impresion. Finalmente presionar Start.

e t B
OE B = .

8

.

& B2

===

AR=1.0000 B=0.7755 x0=41

O Results-Bxplorer: [CAU:

ImageView | Results-Mor|
(o TIO2Si
=-7) TI02-Sip1 Glas
Sy SDM-0
Values

24 New MT[2]
45 SOM-0
= Mew Workspace
[ Projects
-2 Recycle Bin

Print target
s\l ocal & Enviar a OneNote 2007
Report
| — -
Repot|\| | Directto.. = Adobe PDF Format - [ Options... ]

-

DSAMT_S.SDM: New MT

i

- Bl «

O-Con | Axes | Mode | 4P

[[] save options permanently
Options

First page: Copies:

(©) Page range(s)

(Enter pages or ranges, separated by comma if necessary, e.g. '1.3-4,10-)

All selected pages

Print:

Volume -

15.0 —>

Add Chart to Report

Rate [ujmin]: &

100.0 ‘

Clese

llustracién 62 Creacion de reporte

Apagar el equipo de medicion krus y el equipo de computo.
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Para apagar el equipo solo se requiere apagar la CPU, como cominmente se hace, y apagar
el equipo de medicion con el interruptor Power.
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Capitulo III

Resultados



3. Resultados

3.1 Microscopio Digital

Para realizar las muestras, se recubrieron 12 sustratos, cada uno con diferentes condiciones
en su recubrimiento y 3 blancos, de los cuales su nomenclatura y condiciones se presentan

en latabla 2

Tabla 2 Identificacion de las muestras analizadas en las distintas caracterizaciones.

Nomenclatura \YEVCIgEL
Blanco V Vidrio
Muestra V1 Vidrio
Muestra V2 Vidrio
Muestra V3 Vidrio
Muestra V4 Vidrio
Muestra BPC3 Policarbonato celular
Muestra PC1 Policarbonato celular
Muestra PC2 Policarbonato celular
Muestra PC3 Policarbonato celular
Muestra PC4 Policarbonato celular

Recubrimiento
Sin recubrimiento
SiO;
Al>03
SiO, + Al203 baja concentracion
Si0, + Al20Os3 alta concentracion
Sin recubrimiento
SiO;
Al,O3
Si0, + Al203 baja concentracion
SiO, + Al2O3 alta concentracion

Muestra BP2 Policarbonato liso
Muestra P1 Policarbonato liso
Muestra P2 Policarbonato liso

Muestra P3 Policarbonato liso Si0, + Al203 baja concentracion

Muestra P4 Policarbonato liso SiO, + Al2O3 alta concentracion
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3.1.1 Vidrio

Blanco de vidrio

A

—
10.0um’

lustracién 63 Blanco de vidrio A) imagen 6ptica del microscopio B) imagen 3D de la superficie

En la llustracion 63-A) podemos observar la micrografia del blanco de vidrio a una escala de
10 um, se observa una superficie completamente lisa, sin ningln color en especifico, en la
llustracion 63-B) se puede observar que la superficie del porta muestra de vidrio presenta
una superficie en su mayoria uniforme ya que los valles y crestas que se observan son de
color naranja lo cual no indica que todos estan en el mismo rango de altura que es de 50.75

um.

V1

llustracién 64 muestra de vidrio recubierta con SiO2 A) imagen éptica B) imagen 3D de la superficie
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En la llustracion 64-A se puede observar como cambia la superficie principalmente en su
color del recubrimiento y que presenta algunas partes en un color mas brillante, lo cual se le
puede atribuir que en estas partes hay mas particulas de silice y lo corroboramos con la figura
64-B ya gue, en esta se observa que los montes que se ven en la imagen 3D son atribuidos a
las partes mas brillantes en la figura 64-A.

La superficie, en su mayoria se ve homogénea, solo se observan partes con un relieve mas
alto que el resto y son las que se presentan en color rojo como altura mayor. EIl punto mas
alto que se registrd en la superficie es de 33.67 um. Se presenta un cambio representativo en
comparacion al blanco (BV-01), lo que nos comprueba que si existe la presencia de una capa
de recubrimiento.

V2

—0.00um
m
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lustracion 65. Micrografia de la superficie de la muestra V-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B).
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En la llustracion 65-A se observa la superficie de esta muestra con una escala de 10 pm,
donde la superficie se ve de un tono grisaceo con pequefios puntos negros, en la llustracion
65-B se observa que la superficie estd en su mayoria a una misma altura, por lo que este
recubrimiento fue mas homogéneo. Se observan pequefios montes con una altura méxima de
7.71 um, esos montes se pueden atribuir a las manchas mas oscuras que se presentan en la
llustracion 65-A

V3

5

llustracion 66 Micrografia de la superficie de la muestra V-03 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

Si comparamos las llustraciones 65 y 66 podemos observar que es una combinacion de las
dos, ya que en estas micrografias el recubrimiento es una combinacion de silice con alimina,
por las que sus caracteristicas se combinaron, en la llustracion 66-A se observa un
recubrimiento de un tono gris oscuro con pequefio puntos mas claro, haciendo referencia a la
llustracion-B donde en la superficie, se observa la presencia de crestas y montes en diferentes
puntos de la superficie por lo que podemos atribuir que esos montes son en donde estan los
puntos blancos, el monte mas alto es de 15.65 um. La superficie, aunque presenta algunos
montes, en su mayoria tiende a ser homogénea, en comparacion con el blanco (llustracion
63) se observan grandes cambios.

V4
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llustracion 67Micrografia de la superficie de la muestra V-04 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

La llustracion 67-A presenta mucha similitud con la llustracion 66-A , pero en este caso se
observa una mayor cantidad de puntos de color claro y en comparacion con la llustracién -B
podemos ver que sus montes son mas anchos y de mayor altura y hay mas sobre area y estan
distribuidos en toda la superficie, lo antes mencionado se atribuye a que esta muestra esta
recubierta en mayor concentracion por lo que hizo que estos montes aumentaran de tamafio
y estén presentes en mayor cantidad, el punto mas alto en la superficie fue de 33.68 pum.

3.1.2 Policarbonato Celular

BLANCO DE POLICARBONATO CELULAR
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lustracion 68 Micrografia de la superficie de la muestra BPC (A) y vista en 3D de la superficie (B).

Podemos observar en la llustracion 68-A la superficie del blanco de policarbonato, se puede
ver que la superficie es completamente lisa, la superficie tiene rayones que se aprecian en la
imagen 3D (llustracion 68-B) se observan con mayor claridad, ya que las zonas azules son
donde se encuentran estas rayas, y las zonas de color naranja es en donde se encuentra el
punto mas alto de la superficie, este llega a alcanzar una altura de 120.78 pm.

PC1

llustracion 69. Micrografia de la superficie de la muestra PC-01 (A) y vista en 3D de la superficie (B).
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En la llustracion 69-A se observa el cambio de tonalidad en la superficie, comparandolo con
el blanco, se puede apreciar un color rosa. Podemos observar que en esta superficie no hay
ninguna protuberancia, esto nos indica que todo el recubrimiento se aplico de forma
homogénea, pero se observa en la imagen en 3D (llustracion 69-B) que hay partes en donde
existe una mayor cantidad de recubrimiento, esto se atribuye a la aplicacion del
recubrimiento, ya que en la parte mas gruesa del recubrimiento es donde se aplicO por méas
tiempo la capa del recubrimiento, se presenta el punto mas alto en 10.66 pm.

lustracion 70. Micrografia de la superficie de la muestra PC-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

En la llustracion 70-A se observa el recubrimiento que se aplico en la superficie del sustrato,
se muestra que hay pequefios puntos negros distribuidos sobre toda la superficie, en la imagen
3D (llustracion 70-B) podemos observar que la superficie esta lisa, ya que en esta muestra
tampoco hay presencia de montes, solo se observa un cambio en la altura del recubrimiento,
esto se atribuye a la forma de aplicacion del recubrimiento. La altura méxima fue de 7.05 um
y se puede ver que la superficie es homogénea.
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lustracién 71. Micrografia de la superficie de la muestra PC-03 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

La combinaciédn de los dos precursores da resultados caracteristicos en todas las muestras en
las cuales se les aplico este recubrimiento, como lo es en este caso, podemos observar
nuevamente en la llustracion 71-A, que se observa un cambio de color en tono gris oscuro y
con algunos puntos blancos, se nota la gran diferencia que existe con respecto al blanco; en
la imagen en 3D (llustracion- B) se ve que existen pequefios montes en la superficie, el mas
alto con un tamafio de 6.55 um. También podemos observar que la superficie de este
recubrimiento es homogénea.

PC4
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En esta Ilustracion 72-A se muestra el recubrimiento combinado con silice y alimina en alta
concentracion. Este presenta menos montes que los anteriores, sin embargo, estan presentes
en toda la superficie, pero en tamafios mas pequefios, ya que el punto mas alto que se encontro
fue de 8.62 um. El recubrimiento se puede ver en la llustracion 72-A del tono caracteristico
de este tipo de recubrimiento que es de color gris oscuro y puntos blancos. Cuando se hace
la comparacion de las dos imagenes se observa que los montes y crestas son de los puntos
blancos que se observan en la llustracion72-A.

3.1.3 Policarbonato Liso
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BLANCO DE POLICARBONATO LISO

lustracién 73. Micrografia de la superficie de la muestra BP (A) y vista en 3D de la superficie (B).

En la lustracion 73-Apodemos observar la superficie de la muestra en una escala de 10 pm,
sin ningun tipo de recubrimiento; se puede ver que tiene un color aperlado y que se ven
algunas manchas de un tono mas brilloso. En comparando con la llustracion-B donde las
partes que se ven mas brillosas estan representadas como las partes mas altas de la superficie,
la parte mas alta es de 118.15 um, se observa una superficie con demasiados valles y crestas
por lo que no es homogénea.

P1
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llustracion 74. Micrografia de la superficie de la muestra P-01 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

En la llustracion 74-A se observa un pequefio cambio de color comparando con el blanco.
En su imagen 3D (llustracion 74-B) podemos ver que la superficie presenta valles y crestas
en la orilla de la parte analizada, la parte més alta es de 34.36 um, se observa una superficie

en su mayoria homogénea.

P2

llustracion 75Micrografia de la superficie de la muestra P-02 (A) y vista en 3D de la superficie (B).
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La llustracion 75-A nos muestra la superficie recubierta con alimina, se observa de un color
grisaceo con puntos negros de tamafios muy diminutos. En la llustracion 75-B se muestra la
superficie en 3D, podemos observar que en su mayoria presenta una superficie bastante
homogeénea, ya que toda la parte de color azul es la que se observa en mayor cantidad en la
muestra. Se observa una relevancia en la superficie que se muestra en color verde, pero no
es de mucha altitud, ya que su altura maxima esta en 3.76 um, esto nos demuestra que es una
superficie casi homogénea.

P3

<, ,‘ s
llustracion 76. Micrografia de la superficie de la muestra P-03(A) y vista en 3D de la superficie (B).

La llustracién 76-A nos muestra la superficie de la muestra donde se observa que hay algunos
puntos més claros que el resto de la superficie; como en las muestras anteriores se observa
similitud con la imagen 3D, en la llustracion 76-B se observan crestas y montes distribuidos
alrededor de toda la superficie analizada, el monte mas alto que se presento es los 29.16 pum,
también se observa que hay un aumento de altura en la superficie que se observa en tonos
verdes y amarillos.

75




P4

50000 66771

llustracion 77. Micrografia de la superficie de la muestra P-04 (A) y vista en 3D de la superficie (B).

En la llustracion 77-A podemos observar que, en la muestra, la parte mayoritaria de la
superficie es de un color mas claro que el resto de la superficie que se observa en un color
gris oscuro, ya que se observan puntos mas grandes que en la muestra anterior. En la
llustracion 77-B se muestra que en las superficies existen montes y crestas en todas las
superficies, pero en esta ocasién son mas grandes y anchos, la altura maxima de estos es de
44.78 um, se puede ver claramente que no es una superficie homogénea a esta escala por las
protuberancias que existen en la superficie.

3.2 Fluorescencia de Rayos X

Se realiz0 esta técnica de caracterizacion porque, debido a trabajos anteriores, se tenia la
hipdtesis de que existia la presencia de carbono en el recubrimiento de SiO2 aplicado por el
Plasma Plus. Por lo tanto, se verifico que exista la presencia de C, para ello se realizaron tres
muestras con una capa de silice bastante gruesa, una muestra de policarbonato una de cobre
y otra de aluminio. Las tres muestras se analizaron en el equipo de FRX y los resultados
fueron los siguientes.
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3.2.1 Policarbonato

Tabla 3. Resultados obtenidos en el analisis de RXF para el recubrimiento de silice sobre policarbonato.

Elemento Linea Angulo Total (kcps) Net (kcps) BG (kcps)
Si Si Ka 108.9 172.340 171.815 0.525
O O Ka 133.1 2.523 2.079 0.443
C CKa 32.2 2.599 2.307 0.293

En la Tabla 3 podemos observar los resultados cuantitativos que arrojo el equipo para la
muestra de policarbonato. Se observa que, si existe una cantidad pequefia de carbono
(lustracion 78), por lo que esto confirma la hipotesis que se tenia. De igual forma podemos
observar que el elemento que esta presente en mayor cantidad es el Silicio.
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llustracion 78. Grafica obtenida de la sefial de carbono presente en la muestra.

3.2.2 Vidrio

Tabla 4. Elementos obtenidos en recubrimiento de silice aplicado sobre Vidrio.

Elemento Total (kcps) Net (kcps) BG (kcps)
Si Si Ka 108.9 234.938 234.253 0.685
(0] O Ka 133.1 2.811 2.306 0.505
C C Ka 32.2 1.569 1.329 0.239
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Para la muestra de vidrio podemos observar la misma tendencia que en la muestra anterior,
el carbono es el elemento que presenta en menor cantidad en la muestra, seguido del oxigeno
que presenta una cantidad total baja y el silicio con la mayor cantidad del elemento en esta
muestra.

El recubrimiento que se le aplico a estas muestras estd compuesto de 6xido de silicio (SiO2),
se tenia la hipdtesis de que existia carbono en nuestro recubrimiento, lo cual se comprobo
gracias a la caracterizacion XRF, esto es atribuido al precursor con el que trabaja el equipo
de plasma, el cual es un compuesto organico con base de silicio (HDMSO), al romper los
enlaces por medio del plasma se vuelven a enlazar elementos de carbono entre si mismos,
depositandose en el recubrimiento de silice, por ello podemos encontrar presencia de carbono
en los recubrimientos.

3.3 Angulo de contacto
3.3.1 Aguas

La finalidad era crear superficies superhidrofébicas con silice y alimina, para conocer si los
recubrimientos que se realizaron lograron su finalidad, se realizaron las pruebas de angulo
de contacto.

A las mismas muestras que se observaron en el microscopio digital, se realizé angulo de
contacto.

Los resultados fueron los siguientes (Tabla 5)
Tabla 5. Resultados obtenidos en la prueba de angulo de contacto

Angulo (O) Condicidn
BV-01 41.1 Hidrofilico
V-01 133.1 Superhidrofébico
V-02 41.6 Hidrofilico
V-03 99.0 Hidrofobico
V-04 151.7 Superhidrofébico
BP-02 79.1 Hidrofilico
P-01 93.8 Hidrofébico
P-02 41.3 Hidrofilico
P-03 98.6 Hidrofébico

P-04 132.9 Superhidrofébico

PC-03 Hidrofdbico
PC-04 124.8 Superhidrofébico

En la Tabla 5 podemos observar todos los angulos de contacto que se obtuvieron en las
pruebas finales; las muestras V-01, V-04, P-04 y PC-04, fueron las Gnicas que presentaron la

78



propiedad de superhidrofobicidad, esto es atribuido al recubrimiento que se le aplico, ya que
estas muestras son las que su recubrimiento contiene alimina y silice en alta concentracion,
por lo que estas condiciones son las que ayudaron a crear esta propiedad en conjunto con la
técnica APPJ.

Estos resultados se atribuyen a que el recubrimiento caracteristico que se les aplico (silice y
alimina) les dio la propiedad que presentan, ya que fueron las Unicas muestras que
presentaron estas caracteristicas, la combinacion de silice con alimina en alta concentracion
fue lo que ayudo a cambiar sus propiedades de la muestra.

El tamafio de la gota que se cae del equipo de &ngulo tiene un volumen de 10 microlitros.
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En la llustracion 79 se observan las imagenes obtenidas en la prueba de angulo de contacto
para las muestras de vidrio.

CAID 410 EA@) 1330
CAR] 411 AR 1331

CA[L 99.0

CAlL 416
CA[R 99.0

CA[R] 416

ARy 1517

llustracién 79. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de vidrio. A) Blanco, B) V-01, C) V-02, D) V-03, E) V-04.

En las llustraciones que se tomaron del angulo de contacto sobre las muestras de vidrio, se
puede observar como cambia en gran medida el tamafio de la gota; el blanco es el que
presenta el angulo menor como se observa en la llustracion 79-A, y la muestras que presentan
las propiedades superhidrofdbicas es la muestra con el recubrimiento de silice combinado
con alimina en alta concentracion (llustracion 79-E, y con el recubrimiento de silice como
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se observa en la llustracion 79-B, el recubrimiento de alimina (llustracion 79-C no presento
ningun cambio ya que su &ngulo de contacto es muy similar al del blanco y el recubrimiento
de alumina y silice en baja concentracion (llustracion 79-D) presento un angulo hidrofébico
sin embargo no era lo que se deseaba obtener.

La llustracion 80 presenta las imagenes obtenidas en las pruebas de angulo de contacto para
los sustratos de policarbonato monolitico.

Al 790
CAR 79.1

AT 938
EAR 938

A B

FAlG 413 JCAIL 986
CAR] 413 CAR] 98.6

C D

CAly 1329
CAR] 132.9

llustracion 80. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de policarbonato monolitico. A) Blanco, B) P-01, C) P-02, D) P-
03, E) P-04.

Podemos observar que en la llustracion 80-C se muestra la imagen con menor angulo de
contacto, que fue la recubierta con alimina, incluso tuvo un angulo menor que el de su blanco
llustraciéon 80-A, las muestras B y D presentan Gnicamente propiedades hidrofdbicas. La
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unica muestra de policarbonato monolitico que presento superhidrofobicidad fue la de silice
con alimina en alta concentracion (igual que en el caso anterior) como se observa en la
llustracion 80-E.

En la llustracion 81 se observan los &ngulos de contacto obtenidos en las pruebas para los
sustratos de policarbonato celular.

CARD 637 CA[] 789
CA[R] 637 CAR] 789

A B

CA[] 307 FAIL 893

CARR] 30.7 kAR 893 D

CANl 1748
CAR] 124.0

Ilustracion 81. Angulos de contacto obtenidos en las muestras de policarbonato monolitico. A) Blanco, B) PC-01, C) PC-02, D)
PC-03, E) PC-04.
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En la llustracion 81 (A, B y C), los sustratos de policarbonato celular presentan propiedades
hidrofilicas, la muestra que se recubrié con alimina (llustracion 81-C) se volvio hidrofilico,
con un angulo de contacto incluso menor que la del blanco (llustracion 81-A), no era lo que
se buscaba, pero es otro resultado relevante. La muestra que se observa en la llustracion 81-
D) presenta condiciones hidrofobicas, mientras que la Gltima muestra (llustracion 81-E)
presenta propiedades superhidrofdbicas, esto es atribuido por el recubrimiento que se le
realizo, ya que al igual que en todos los sustratos anteriores, el recubrimiento con silice y
alimina en alta concentracion fue el que logro presentar las caracteristicas que se buscaban
obtener.

3.3.2 Aceite

Para poder hacer una comparacion entre dos liquidos de diferente polaridad, se realiz6 el
andlisis de angulo de contacto con otro liquido, que en este caso fue aceite.

Se realizé la prueba a las muestras con resultados superhidrofébicos (V-04, P-04 y PC-04).
Los resultados se observan en la llustracion 82.

AN Ak caly 435

A CA[R] 415 B

CAIR] 235

CAL] 370
CAR] 7.0

llustracién 82. Angulos de contacto con aceite, obtenidos para las muestras con resultados superhidrofébicas
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Los valores obtenidos se muestran en la Tabla 6.

Tabla 6. Resultados de las pruebas de angulo de contacto con aceite.

Recubrimiento Angulo (©)

V-01 Silice 50.2

V-04 Silice + Alimina alta 23.5
concentracion

P-04 Silice + Alimina alta 43.5
concentracion

PC-04 Silice + Alimina alta 37.0

concentracion

Como se observa en la llustracion 82 al hacer la prueba con aceite, los angulos que se
obtienen son demasiado pequefios, con ello podemos atribuir que las propiedades del
recubrimiento solo sirven para el agua. Y que con el aceite solo se obtiene propiedades

oleofilicas.
En la llustracién 83 observamos una comparacion de los angulos de contacto realizados con

agua y con aceite.

Angulo del contacto

Aceite

llustracion 83. Grafica de comparacion entre angulos de contacto con agua y aceite.
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Podemos observar en la llustracion 83, que no hay similitud en estos angulos. Mientras que
los angulos del agua fueron muy altos, con el aceite pasa lo contrario, los angulos que se
obtuvieron son muy pequefios. Con esto demostramos que los recubrimientos solo presentan
propiedades superhidrofdbicas.

3.4 Microscopio Electréonico de Barrido con detector EDS

Se analizaron 8 muestras representativas en MEB-EDS las cuales se representaran en la Tabla
7y posteriormente se analizaran las micrografias obtenidas.

Tabla 7. Muestras analizadas por MEB-EDS, con especificaciones correspondientes.

F-S1 Vidrio SiO;
F-Al Vidrio Al;0
F-SAC1 Vidrio Sio,+ AlxOzalta concentracion
F-S2 Policarbonato monolitico SiO;
F-SA2 Policarbonato monolitico Sio,+ Al>,O3 baja concentracion
F-SAC2 Policarbonato monolitico Sio,+ AlxOzalta concentracién
F-A3 Policarbonato celular Al;0
F-SAC3 Policarbonato celular Sio,+ Al2O3 alta concentracion

3.4.1 Recubrimientos en vidrio

En la lustracion 84 se observa las micrografias obtenidas por MEB para la muestra VV-01.

45 155\
lustracion 84. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-01, realizada a
10000x
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En la micrografia (llus 84) de la muestra F-S1 a 10000 aumentos, podemos observar que las
particulas de silice presentan una morfologia esférica de tamafios muy pequefios,
aproximadamente de 200 a 400 nm, también se puede observar en la Figura 102 que estas
particulas se encuentran dispersas en toda la superficie analizada, en algunas partes se puede
observar una mayor aglomeracion de las particulas ya que se observan puntos mas brillosos
y grandes que los demés. De acuerdo con su morfologia podemos atribuir la propiedad
superhidrofobica que presenta a que la forma esférica de las particulas no permite el anclaje
de las particulas de agua.

En el anélisis por EDS, se obtuvieron los siguientes resultados de la composicion del
recubrimiento de la muestra F-S1 como se muestra en la Tabla 8.

Tabla 8. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra V-01.

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] Wwt.%] a %] [Wwt. %]
0 B8 EK-series 39.90 46.52 55.60 6.16
2i 14 FE-series 27.14 31.65 21.55 1.20
Z 6 EKE-series .81 7.94 12.64 2.35
Na 11 E-series .81 7.94 6.60 0.51
Ca 20 E-series 2.79 .25 1.55 0.17
Mg 12 KE-series 1.71 1.99 1.57 0.15
Al 13 K-series D.61 0.71 0.50 0.08

Total gb.76 100.00 100.00

Desafortunadamente, como se puede observar en la Tabla 8 se encontraron elementos que la
muestra no deberia tener, los cuales son Ca, Na, Al, Mg, esto se atribuye a que existio una
contaminacion en la muestra, debido a que se trabaja a presidén atmosférica, el polvo no se
puedo eliminar completamente, esto minerales que aparecen suelen estar en la tierra, por ello,
se atribuye su presencia en la muestra. Sin embargo, podemos observar la presencia de los
elementos que queriamos obtener, que es Si y O. el elemento de oxigeno es el que presenta
la mayor cantidad de este elemento reflejado en el analisis EDS para esta muestra.
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En la llustracion 85 se observa el mapeo realizado a la muestra V-01 y se obtuvieron los
resultados siguientes.

lustracion 85. Mapeo composicional a 13000x, obtenidos en la muestra V-01.

Como podemos ver en la llustracion 85 se sigue observando la presencia de los elementos
gue contaminaron la muestra. Sin embargo, los elementos que se querian encontrar estan
presentes en la muestra, en una cantidad mayor. EI mapeo se realiz6 a 13000 aumentos.

En la lustracion 86 se observa la micrografia de la muestra VV-02 obtenida por MEB.

&

SEl , 15kV WD13mm SS50 ° x2,000 10|Jm"‘

llustracion 86. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-02, realizada
a 2000x.
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Como se observa en la llustracion 86 las particulas se encuentran dispersas en la superficie,
su distancia es grande, y los aglomerados que se logran ver son pequefios, la morfologia de
las particulas es esféricas, con tamafios de 700 hasta 2000 nm. Podemos atribuir que la
muestra F-Al no presento propiedades hidrofdbicas debia a que sus particulas se encuentras
bastante separadas en la superficie.

En la llustracion 87 se muestra el analisis por EDS que se le realizo a la muestra V-02.
Presentando el mapeo de la muestra analizada.

llustracion 87. Mapeo composicional obtenido a 9000x, para la muestra V-02.

En este mapeo realizado a 9000x, podemos observar que la muestra presenta contaminacion
de Na, lo cual podemos atribuir al polvo que se pudo haber depositado en el sustrato. Sin
embargo, se observa con claridad la presencia de Al y O en las particulas analizadas, lo que
nos ayuda comprobar que tenemos un recubrimiento de alimina presente en la muestra, y
que el sodio se ve fuera de la parte donde estan las particulas.
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La llustracion 88 nos muestra la micrografia obtenida por MEB de la muestra V-04.
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llustracion 88. Micrografia obtenida por MEB para la muestra V-04, realizada a
4500x.
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En la llustracion 88 se puede ver la micrografia a 4500 aumentos, donde se observan
aglomerados muy grandes de particulas, lo cual se le atribuye a que fue una muestra con
mayores capas de recubrimiento, por lo que permito méas dispersion de particulas hacia el
sustrato, la morfologia se presenta nuevamente esférica. Si observamos con detalle se
observan esferas mas pequefias en la parte inferior central de la figura, estas esferas de menor
tamafio son atribuida al recubrimiento de silice, ya que en micrografias anteriores los
recubrimientos de silice se muestran de esta forma. Por estas caracteristicas fisicas de las
particulas es que se le atribuye las propiedades superhidrofébica que presento la muestra. V-
04.

Podemos observar en la Tabla 9, el analisis puntual EDS que se le realiz6 a la muestra V-04.

Tabla 9. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra V-04.

El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt. %]

0 8 EK-series 46 G

5i 14 E—series 23 1.

C b6 EK-series 8.49 9.59 14.60 2.55

Al 13 E-series 6 0

Na 11 E-series 3 0

Mg 12 K-series 0 0
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Se presentd contaminacion en la muestra, como se muestra en la Tabla 9 esto, como se
menciond anteriormente es debido a que se trabaja a presion atmosférica y el polvo del
ambiente contiene estos elementos (Na y Mg) que serdn tomados como contaminantes, los
elementos que nos interesan (Si, Al, O), estan presentes en la muestra; los elementos que se
presentan en mayo cantidad son silicio y oxigeno.

En la llustracion 89 se muestra el mapeo de la muestra V-04.

'g.). ‘\ﬁ - -
». B =

llustracion 89. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra V-04.

Podemos observar la micrografia a 10000x en la llustracién 89, nos muestra los elementos
presentes en la muestra; se observan los elementos contaminantes (Na, Mg y C) que son
atribuidos a la contaminacién del ambiente que fue depositado en forma de polvo en el
recubrimiento. Para los elementos que nos interesan, que son Si, Al y O, podemos ver que el
mapeo muestra que estan presenten en la mayor parte de la superficie de la muestra analizada,
lo que nos ayuda a comprobar que se hizo un recubrimiento efectivo de estos elementos. El
silicio se puede ver en toda la superficie analizada, ya que como se mencion0 anteriormente
se atribuye las particulas mas pequefias al silicio, para la alimina, se observa que tiene la
forma particular con la que se observa en la micrografia con la que se analizé.
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3.4.2 Recubrimiento en policarbonato monolitico

-

En la llustracion 90 podemos observar la micrografia de MEB obtenidas de la muestra P-04.

&
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lustracion 90. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-04, realizada a
5000Xx.

En la lustracion 90, se muestra la micrografia a 5000 aumentos, donde se puede observar
que la combinacion de silice con alimina en alta concentracion crea una morfologia
diferente. Algunas particulas presentan una forma de dona, aunque sigue existiendo la
presencia de particulas con forma de esferas, las particulas son de un tamafio mas grande que
de las muestras analizadas anteriormente, estas particulas presentan tamafios de 1.5 pum
aproximadamente. Se observan grietas en la superficie, esto se atribuye a la aplicacion el
recubrimiento, esto debido a la energia y temperatura del plasma, y que este material no lo
resiste; aunque a simple vista no se ve, a esta escala se hace visible, sin embargo, €so no
afecto las propiedades superhidrofébica que presento esta muestra.

En el analisis por EDS, se obtuvieron los siguientes resultados (Tabla 10) de la composicion
del recubrimiento de la muestra P-04.
Tabla 10. Composicidn cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-04.

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt. %] [wt. %] [at.%] [wt.%]
0 8 EK-series 323.39 50.14 54,30 5.83
5i 14 K-series 16.08 24,15 14.90 0.76
C & K-series 11.89 17.86 25.76 3.73
A1 13 K-szseries 5.23 7.86 5.04 0.32
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Se observa en la Tabla 10 los elementos existentes en la muestra; existe la presencia de Al,
Si, O, C. esta muestra se recubrié de alimina con silice, por lo que loe elementos que se
observan son los correctos y, el elemento con mayor cantidad es el oxigeno, esto se atribuye
a la aplicacion de los precursores ya que los dos contienen oxigeno. La presencia de carbono
que se observa se atribuye al sustrato que se utilizé en esta prueba que es policarbonato, y
también como se habia presentado anteriormente en este trabajo por medio de XRF, se
comprobd la presencia de carbono en el recubrimiento de silice.

El mapeo de esta muestra se muestra en la llustracion 91, donde se observa la presencia de
los elementos en la micrografia de la muestra.

lustracion 91. Mapeo composicional obtenido a 19000x, para la muestra P-04

Como podemos observar en la llustracion 91 se muestra la composicion del recubrimiento
de la muestra. La micrografia estd a 19000x y en ella podemos observar que en toda esa
superficie hay presencia de Al, Si, O y C y que presenta una concentracion alta de estos
elementos.
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En la llustracion 92 podemos observar la morfologia obtenida por MEB para la muestra P-
03.

et

llustracion 92. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-03, realizada a
10000x.

Se puede observarla micrografia a 10000 aumentos en la Ilustracion 92, donde la morfologia
que presenta este recubrimiento son particulas esféricas de tamafios diversos que van desde
200 a 1500 nm, los aglomerados de particulas se observan muy dispersos esto se atribuye a
que fue un recubrimiento con baja concentracion de particulas. Se puede observar un
agrietamiento en la parte inferior, debido a que el material recubierto fue policarbonato y este
material no soporta la temperatura como la que trabaja el plasma.

En el analisis por EDS, se obtuvieron los siguientes resultados de la composicion del
recubrimiento de la muestra F-SA2 que se observan en la Tabla 11.

Tabla 11. Composicién cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-03.

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [Wwt.%] [at. %] [WE. %]
0 8 K-series 45,81 54.44 59.48 7.39
5i 14 K-series 16.55 19.67 12.24 0.78
C & EK-series 11.99 14.25 20.74 3.76
Al 13 KE-series 5.79 11.63 T.54 0.54

En la Tabla 11 podemos observar los elementos existentes en la muestra P-03, existe la
presencia de Si, Al, O y C, al ser un recubrimiento de alimina con silice se obtuvieron los
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elementos que la muestra debia tener, en esta muestra el elemento con la mayor cantidad fue
el oxigeno.

El mapeo de la muestra se muestra en la llustracion 93, donde se puede observar la presencia
de los elementos

lustracion 93. Mapeo composicional obtenido a 19000x, para la muestra P-03.

En la llustracion 93 se puede observar la composicion de la muestra, podemos notar que
todos los elementos estan presenten en toda la parte de la muestra analizada, de igual forma
se observa que el oxigeno esta presente en mayor cantidad en la muestra. Se analiz6 la
muestra a 13000x.
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En la lHustracion 94 se muestra la micrografia obtenida por MEB para la muestra P-01.
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llustracion 94. Micrografia obtenida por MEB para la muestra P-01, realizada a
5000x.

En la micrografia a 5000 aumentos que se muestra en la Ilustracién 94 podemos observar que
las particulas de silice obtenidas en este recubrimiento son de tamarfios bastante pequefios,
sus tamafios van de 200 a 600 nm. Con esto podemos atribuir las propiedades hidrofébicas
que otorga el recubrimiento de silice por medio del plasma, ya que como se encuentran

dispersas en toda la superficie y la distancia entre particulas es pequefia, se atribuye que no
permite que las particulas de agua tengan el suficiente enganche.

El analisis por EDS se muestra en la Tabla 12, donde se observan los elementos que se
encontraron en la muestra.

Tabla 12. Composicidn cuantitativa de los elementos presentes en la muestra P-01.
El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [WwEt.%] [at.%] [Wwt. %]
C & EK-series 29.48 45.64 54.92 D.28
0 8 EK-series 28.41 43.97 39.73 5.06
51 14 F-series 6.72 10.3%9 5.35 0.34

Como se observa en la Tabla 12, se obtuvieron los resultados de los elementos que contenia
la muestra, estos elementos son silicio y oxigeno, lo cuales son caracteristicos de la silice, se
muestra que hay presencia de carbono, pero como ya se menciond anteriormente, se debe a
que el sustrato esta hecho a base de carbono.
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El mapeo de la muestra P-01 se observa en la llustracion 95. Observandose los elementos
que contiene la muestra.

llustracion 95. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra P-01

En la llustracion 95 observamos la micrografia a 10000x, donde podemos mirar los
elementos presentes en la muestra que se analizd. EI Si y O son los elementos representativos
del recubrimiento y estan presentes en toda la muestra analizada.

3.4.3 Recubrimientos en policarbonato celular

En la llustracién 96 se muestra la micrografia obtenida por MEB para la muestra PC-02.
» . ® . B
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lustracion 96. Micrografia obtenida por MEB para la muestra PC-02,
realizada a 5000x.
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Podemos observar la micrografia a 1500 aumentos en la Ilustracion 96, donde la morfologia
obtenida en este recubrimiento es esférica con tamafios de 630 nm a 2400 nm, en este
recubrimiento de alumina las particulas en tamafio son mas grandes que el recubrimiento
anterior de alimina, ademas de que las particulas estdn demasiado dispersas, por lo que a
esto se le atribuye que no presenten propiedades hidrofobicas. Podemos observar que la
superficie del material no es lisa y que también presenta grietas en la superficie debida a la
energia y temperatura del plasma, ya que el policarbonato solo soporta hasta 120°C. A simple
vista esta caracteristica no se observa, pero a escala micrométrica si la podemos ver.

Al realizar el analisis con EDS para la muestra PC-02 se obtuvieron los siguientes
resultados que se muestran en la Tabla 13.

Tabla 13. Composicion cuantitativa de los elementos presentes en la muestra PC-02.

[wt.%] [Wwt.%] lat. %] [wt. %]
Z 6 HK-series 55.29 55.29 64.15 8.02
0 8 HK-series 36.23 36.23 31.55 5.889
A1 13 E-series 4.46 4.46 2.30 0.26
5i 14 KE-series 3.93 3.93 1.95 0.22
Na 11 E-series 0.07 0.07 0.04 0.04
Ca 20 E-series 0.02 0.02 0.01 0.03
Mg 12 E-series 0.01 0.01 0.00 0.03

En la Tabla 13, podemos observar que nuevamente, que la muestra estd contaminada, ya que
este recubrimiento es Unicamente de alimina y se presentan elementos extras los cuales son:
Mg, Na, Cay Si, esto se atribuye a la contaminacion de la muestra, que pudo haber sucedido
por el ambiente ya que se trabajo a presion atmosférica y se pudieron haber colocado en
particulas de polvo. Sin embargo, si existe la presencia de los elementos que se querian
obtener que son Al y O. El carbono se observa en mayor porcentaje ya que el sustrato es
policarbonato celular.
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Para el mapeo de la muestra se presenta la llustracion 96 donde se observa la presencia de
los elementos que presenta la muestra PC-02.

lustracion 97. Mapeo composicional obtenido a 10000x, para la muestra PC-02.

En la Hustracion 97 podemos observar el mapeo a 4000x, en donde existe una considerable
presencia de carbono, pero esto es atribuido a que el sustrato es de policarbonato. Los
elementos contaminantes Na, Mg, Ca se presentan en muy poca cantidad en la muestra, sin
embargo, el silicio se presenta en mayor cantidad. Los elementos fundamentales (Al y O) se
encuentran presentes en la parte donde se observa que esta presente la molécula.
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En la llustracion 98 se observa la micrografia realizada a la muestra PC-04 por medio de
MEB.
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lustracion 98. Micrografia obtenida por MEB para la muestra PC-04,

realizada a 5000x.
La micrografia a 5000 aumentos que se muestra en la llustracion 98 es diferente a las demas,
la morfologia de las particulas en forma de esfera esta presente, pero de igual forma se
observan particulas con una forma similar a una dona y a formas cilindricas méas alargadas.
En la parte donde no hay aglomerados podemos observar esfera de menor tamario, las cuales
son atribuidas a la silice. Las particulas van en tamafios de 800 a 1500 nm. En esta muestra
se presentan muchos aglomerados de particulas con poca distancia entre ellos, a lo cual se
atribuye las propiedades superhidrofébicas que presento. Se puede observar que existen
grietas en el recubrimiento, esto se atribuye a las propiedades del policarbonato que se utilizo,
ya gue no soporta temperaturas muy altas, sin embargo, esto no afecta las propiedades de la
muestra.

En el anélisis EDS que se le realizo a la muestra PC-04, los resultados que se obtuvieron se
muestran en la Tabla 14.

Tabla 14. Composicidn cuantitativa de los elementos presentes en la muestra PC-04.

[wt.%] [wt.%] [at. %] [WwE. %]
0 8 EK-series 47.61 52.53 60.75 6.89
5i 14 K-series 23.94 26.41 17.40 1.06
C 6 EK-series 7.65 8.44 13.01 2.38
Al 13 EK-series 6.28 6.93 4.75 0.35
MNa 11 E-series 3.13 3.45 2.78 0.27
Ca 20 EK-series 1.18 1.30 0.60 0.10
Mg 12 E-series 0.85 0.93 0.71 0.10
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Podemos observar en la Tabla 14 que los elementos que se querian obtener en el
recubrimiento estan presentes, sin embargo, se presentan contaminantes en la muestra, los
cuales son Na, Mg, y Ca, lo cual se le atribuye a la aplicacion del recubrimiento a presion
atmosférica, los contaminantes pudieron venir del polvo en el ambiente.

En la llustracion 99 se muestra el mapeo de esta muestra PC-04.

lustracion 99. Mapeo composicional obtenido a 3500x, para la muestra PC-04.

El mapeo se realizd a 3500x. Los elementos contaminantes Na, Mg, Ca y C, que se observan
en la llustracion 99 no se encuentran en toda la superficie analizada. Los elementos del
recubrimiento el Si, Al y O son lo que predominan en la muestra. El silicio se observa bien
distribuido en toda la parte analizada unto con el oxigeno, y el aluminio lo podemos observar
en la parte donde se observa las moléculas de mayor tamafio en la micrografia.
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3.5 Rugosidad

Se expondré la rugosidad que presentaron las muestras V-04, P-04 y PC-04 en comparacion
con sus blancos en la llustracion 100.

0.00pm 0-00um

.00
0.00um 0.00pm

250.00
0.00pm 0.00pm

llustracion 100. Pruebas de rugosidad entre los blancos del sustrato y las muestras recubiertas. A) V-04, B) P-04 y C)
PC-04

Podemos observar que la rugosidad que presentan las muestras recubiertas (A, B, C) cambia
considerablemente a como lo era en un principio, aunque se observan memos cambios de
altura que los blancos, esto ayudo ya que esta distribuido de una forma en la que ayudo a
poder tener una energia de superficie menor.
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3.6 Medicidén de area de recubrimientos de silice con alimina

Al analizar todos los resultados, se pudieron observar conductas similares en las muestras
con propiedades superhidrofobicas. Al analizarlas se atribuy6 que adoptan esta propiedad por
la forma, distribucion, diametro y altura de las particulas depositadas; al tener aglomeracion
de particulas esféricas distribuidas en la superficie, provocan que la tension superficial de la
gota de agua sea mayor, por lo que no le es posible distribuirse en la superficie. Para
corroborar cuanta area es la que sostiene la gota se realizé el anlisis de las superficies con
mayor altura en la muestra que presentaron propiedades superhidrofébicas, esto se realiz6 en
el equipo de microscopio digital. Los resultados se muestran en las paginas siguientes.

Para la muestra \VV-04, se obtuvo la siguiente micrografia (llust. 101), en donde se muestran
en color rojo, las areas de mayor altura y donde hay mas aglomeracion de particulas.
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lustracion 101. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las partes con mayor altura y
aglomeracion de particulas para la muestra V-04.

En la Tabla 15 se muestran las medidas obtenidas en el andlisis.

Tabla 15. Resultados de las areas, perimetros y diametros analizados.

Area pm? Perimetro um Didmetro max. um  Diametro min. um
Promedio 2334 111.1 22.9 13.7
Max. 9248.5 1949.3 235.6 96.6
Min 34.8 25.8 8.3 4.6
Area total 100372.6 pm?
Conteo 430 pzs
Relacidn de areas 30 %
Superficie total de la region 334382.6 um?
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Con estos resultados podemos realizar un analisis cuantitativo de la superficie de la muestra.
Solo un 30 % del &rea total analizada se utiliza para sostener la gota. En promedio el area de
la aglomeracion de particulas es de 233.4 umz2. Sin embargo, podemos observar que existen
areas de tamafios més grandes, de hasta 9248.5 um2. El didmetro promedio fue de 22.9 um.

En la llustracion 102 se observa la muestra P-04, donde podemos observar la micrografia y
el area con mayor altura y aglomeraciones de particulas (en color rojo).
En la Tabla 16 se muestran los resultados obtenidos del anélisis.
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lustracion 102. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las partes con mayor altura y
aglomeracién de particulas para la muestra P-04.

Tabla 16. Resultados de las areas, perimetros y didmetros analizados.

Area pm? Perimetro um Didmetro max. pum Diametro min. um
Promedio 617 214.8 29.6 18.6
Max. 28770.8 6914.9 431.8 263.6
Min 34.8 28.9 8.5 5
Area total 146228.8 pum?
Conteo 237 pzs
Relacion de areas 437 %
Superficie total de la region 334382.6 pm?

Al analizar los resultados, se observa que el total de area en donde la gota se sostiene es de
43.7 % una cantidad mayor que en la muestra anterior (\VV-04). EI promedio de tamafio de
areas es de 617 um? y el didmetro de 29.6 um. Por lo que se observa, en esta muestra los
aglomerados son de tamafios mayores y existe una mayor cantidad de ellos.
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En la lustracion 103, se observa la muestra PC-04, donde podemos observar la micrografia
y el area con mayor altura y aglomeraciones de particulas (en color rojo).

lustracion 103. Micrografias obtenidas con el microscopio digital, donde se muestra con color rojo las partes con mayor altura 'y
aglomeracion de particulas para la muestra PC-04.

En la Tabla 17 se muestran los resultados obtenidos del analisis.
Tabla 17. Resultados de las areas, perimetros y diametros analizados.

Areapum? Perimetro ym  Didmetro min.um  Didmetro max. um

Promedio 255.8 126.4 15.5 25.3
Max. 2454.1 1003.4 71 128.7
Min 34.8 24.8 3.3 7.7
Area total 130978.3 um?

Conteo 512 pzs

Relacion de areas 39.2 %

Superficie total de la region 334382.6 um?

Analizando los resultados, en esta muestra el area total que abarca la aglomeracion de
particulas y que serd donde la gota se sostendra es de 39.2 %, en la Figura 103 se observa
que los aglomerados de particulas son de areas mas pequefias que las muestras anteriores, y
se puede comprobar con los resultados cuantitativos, ya que el promedio de area es 255.8
pum?2, el mas bajo presentado hasta ahora y el didmetro promedio es de 15.5 um.

Analizando los resultados de los recubrimientos de silice con alimina a través de todas las
técnicas, se encontré similitudes entre ellos. Comparando MEB, microscopio digital y
angulos de contacto, se presenta una relacién con el tamafio de aglomerados. La muestra PC-
04 que es la que presenta el area de aglomerados mas pequefios es la que tiene el angulo de
contacto menor (124.8). La muestra P-04, en caso contrario, presenta los aglomerados mas
grandes y su angulo de contacto es mas alto que el anterior (132.9°). Y por ultimo la primera
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muestra V-04 presenta tamafios intermedios y con un porcentaje menor de area total de
aglomerados, fue la que presento el &ngulo de contacto més alto (151.7°).

Con esto podemos conocer el tamafio de particulas que se deben de lograr para poder
aumentar ain mas el angulo de contacto.

Es importante mencionar que todas las muestras presentadas en este apartado exhiben un
color opalescente en toda la superficie como se muestra en la llustracion 104. Este color es
atribuido al recubrimiento con alumina.

lustracion 104. Muestras con resultados superhidrofébicas, prestando el
color opalescente A) PC-04, B) V-04 y C) P-04.

3.7 Comparacién y andlisis de recubrimientos superhidrofobicos

Para analizar los resultados con mas relevancia y similitud en sus propiedades se analizaran
las muestras con recubrimiento de silice con alimina en alta concentracion (V-04, P-04 y
PC-04).

En la Tabla 18 se presentan el promedio de las medidas obtenidas en los andlisis de las 3
muestras mencionadas anteriormente.

Tabla 18. Parametros promedio de relevancia para lograr superficies superhidrofébicas.

Muestra  Areapm? Perimetropm Alturapm  Diametro  Tamafiode  Angulo de
pm particula um contacto @
V-04 233.4 111.1 22 18.3 0.993 151.7
P-04 617 214.8 26 24.1 0.487 132.9
PC-04 255.8 126.4 5 20.4 0.936 124.8
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Como podemos observar en la Tabla 18 el angulo de contacto mayor fue el de la muestra V-
04, esta muestra presento las areas mas pequefias en promedio. Sin embargo, en la Figura
120 se observa que el tamafio de rea es variado, la altura es buena de 22 pm, los aglomerados
son grades y bastos en toda la superficie como se muestra en la llustracion 67. EI tamafio de
particula es de 0.993 um siendo el tamafio de particula mas grande. La altura, &rea y didmetro
de los aglomerados, es a lo que se atribuye que presente el &ngulo de contacto mayor.

Para la muestra P-04, tienen el promedio de area, perimetro, diametro y altura mas grande de
las tres muestras. Sin embargo, el tamafio de particula es el mas pequefio. El angulo de
contacto es bueno con 132.9°. Si observamos la llustracion 72 aunque las particulas en
promedio son las méas pequefias, las areas de mayor aglomeracion son bastante grandes, estan
distribuidas en toda la superficie y su altura es muy buena, por lo que se atribuye lo antes
mencionado a la propiedad superhidrofébica que presento.

Por ultimo, la muestra PC-04, en donde presenta el promedio de area mayor, el perimetro
diametro y tamafio de particula son similares a la muestra VV-04. Sin embargo, lo que afecto
a esta muestra fue la altura de los aglomerados de particulas, como se puede observar en la
llustracion 77; ya que presenta una altura de 5 pm en promedio en toda la superficie, por lo
que esto se atribuye a que haya sido la muestra con el menor &ngulo de contacto, debido a
que la altura de los aglomerados es muy pequefia. Aunque se observa en la llustracion 103
que es la muestra més uniforme, no logra angulos muy altos. En la micrografia MEB
(lustracion 98), se observan morfologias diferentes a las esféricas, esto también pudo ser
otra causa que afecto las propiedades de la muestra.

Basandose en estos resultados se propone la siguiente ecuacion:

a=f (A, h, D)
a = Angulo de contacto h = Altura f = Funcion
A= Area D = Diametro

Esto quiere decir que el angulo de contacto que se obtenga estara en funcion del area, altura
y diametro de los aglomerados de particulas existentes en el recubrimiento del sustrato.
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Capitulo IV

Conclusiones
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Capitulo IV: Conclusiones

Se logro la obtencion de recubrimientos de silice, alimina y silice con alimina para obtener
un recubrimiento que es capaz de proteger la superficie en la que se colocd, obteniendo
recubrimientos con propiedades superhidrofébicas.

Se estudio el dafio causado por la temperatura de la salida del plasma, a las muestras de
policarbonato y se determin0 la distancia a la que su aplicacion ya no genera dafos, la cual
fue de 0.7 cm. La aplicacion del recubrimiento al policarbonato con plasma causaba grietas
en la superficie del material.

La morfologia y tamafio de la particula que presentaban los recubrimientos se determiné a
través del analisis MEB, obteniendo morfologias esféricas en las particulas de aluminio y
silicio. Su composicién elemental fue analizada por medio de EDS, observando la presencia
de los 6xidos metélicos de Al y Si.

Se realiz6 angulo de contacto con aceite a las muestras con propiedades superhidrofébicas,
para conocer si presentaban propiedades oleofébicas. Al comparar los resultados, se
demostro que el recubrimiento Unicamente presenta superhidrofobicidad, debido a que la
diferencia entre angulo de contacto con aceite fue en promedio de 101.8° menos a
comparacion con los &ngulos de contacto con agua. Se determinaron los &ngulos de contacto
obtenidos en los distintos recubrimientos y sustratos (policarbonato y vidrio), encontrando
que los recubrimientos de silice con alimina en alta concentracion presentaron los angulos
de contacto mas altos, siendo el valor méximo de 151.7°.

Se analizd el area, perimetro, diametro, altura y rugosidad de los aglomerados de particulas
de las muestras con resultados de superficies superhidrofébicas por medio del equipo de
Microscopio Digital. Se observo que la altura, el area y el diametro de los aglomerados de
particulas en la superficie influyen considerablemente en la eficiencia que presenta el
recubrimiento con propiedades superhidrofébicas. De igual forma, se analiz6 que en
promedio el 37.6 % de la superficie total es lo que sostienen la gota de agua y que la altura
de los aglomerados debe de estar por encima de los 20 pum. Proponiendo la siguiente
ecuacion: a=f (A, h, D), en donde se propone que el tamafio de angulo que se presente estara
en funcion a la altura, area y didametro de los aglomerados de las particulas del recubrimiento.
Esto referenciado a la parte fisica de los recubrimientos.

Se presentd una muestra de silice con propiedades superhidrofébicas, lo cual se atribuye a la
aplicacion del plasma. Sin embargo, al no tener un proceso automatizado del plasma es dificil
poder tener las condiciones exactas con las que se pueda replicar esto. En los proximos meses
el proceso de recubrimiento por plasma se automatizara.
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Se observo que en la parte quimica se obtendran resultados iguales utilizando cualquier
precursor, debia a que, al usar un precursor organico o metalico, va a presentar siempre la
misma tendencia de obtener el 6xido de ese metal y el carbono enlazado a otro carbono con
un doble enlace, como se ha demostrado en estudios previos.

Se prepar0 la solucién precursora de alumina, para utilizarla en los recubrimientos

combinados, aplicandola como una propuesta extra a la técnica APPJ, utilizando un
nebulizador ultrasonico para la dispersion de las particulas.
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Perspectivas

De manera general, y analizando los resultados se puede proponer que se vislumbra el gran
potencial que estos materiales tienen para su posible aplicacion como capa de recubrimiento,
Al analizar una forma diferente de sintetizar los precursores, para verificar si existe algun

cambio significativo en las propiedades que presento la superficie.

» Cambiar el gas de arrastre de Aire a Helio para estudiar qué cambios presentan los
recubrimientos, ya que se espera que el Helio no se altamente reactivo como el Aire.

» Buscar lamanera de realizar el recubrimiento de alimina como una capa transparente.

» Utilizar sustratos diferentes como metales corrosivos, polimeros con problemas de
ralladuras y sensibles a la radiacién UV.

» Realizar técnica de XPS para conocer los enlaces que presenta el carbono observado
en los recubrimientos.

» Realizar XPS a los diferentes recubrimientos que se realizaron para conocer los
enlaces que se formaron.

» Realizar DRX a la solucién precursora de alimina para observa en qué fase se
encuentra.

» Comprobar por medio de la técnica de XPS si existe algin enlace Al-Si, en los

recubrimientos combinados.
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Anexos

En este apartado se presentan algunos resultados que se fueron obteniendo en el transcurso
de la experimentacion y, aunque presentan evidencia de las caracteristicas del recubrimiento,

no fueron utilizados en el texto para el anélisis y discusion.

llustracion 105. Campo solar experiental, ubicado en Juriquilla, Qro
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