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RESUMEN

En esta tesis se ha estudiado experimentalmente la conductividad térmica de nano capas
y micro capas de pentéxido de niobio Nb2Os con el objetivo de determinar su posible
aplicacién como barreras térmicas. La deposicién del pentéxido de niobio se ha dado
usando la técnica de Sputtering, la cual se hizo usando niobio como target y gases como:
argén y oxigeno para la formacién de 6xido de niobio. En este trabajo hemos usado
pruebas de rayos X para la confirmacién del tipo de material que se ha formado en la
deposicidn en este caso el pentéxido de niobio Nb2Os. Se ha realizado dos tipos pruebas
para determinar experimentalmente la conductividad térmica; la primera prueba se
realizé usando una resistencia térmica y discos de cobre en los cuales se han colocado
termocuplas para poder ver las variaciones de las temperaturas y poder determinar el
coeficiente de conductividad térmica en una micro capa de pent6xido de niobio Nb2Os la
cual estd sobre una lamina de aluminio; el segundo método para determinar la
conductividad térmica en nano capas de pent6xido de niobio Nb2Os se ha usado el método
Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrapido
para la cual se han recubierto sustrato de vidrio, con lo cual hemos podido determinar de
manera mas exacta la conductividad térmica del pentéxido de niobio Nb,Os esta alrededor
de 1 W m! K. Finalmente se simulé el comportamiento térmico de capas de pentéxido
de niobio en su funcién como barreras térmicas sobre diversas piezas de aluminio que
trabajan a temperaturas del orden de 500 K. Adicionalmente Se realizé muestras usando
multicapas de pentéxido de niobio Nb2Os y didxido de silicio SiO: y se realizé el analisis

de conductividad térmica con la técnica de Laser Flash Ultrarrapido.

Palabras claves: Sputtering, conductividad térmica, barreras térmicas.
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ABSTRACT

In this thesis, the thermal conductivity of nano-layers and micro-layers of niobium
pentoxide Nb2Os has been experimentally studied in order to determine their possible
application as thermal barriers. The deposition of niobium oxide has been given using the
Sputtering technique, which was done using niobium as a target and gases such as: argon
and oxygen for the formation of niobium pentoxide. In this work we have used X-ray
tests to confirm the type of material that has formed in the deposition, in this case the
niobium pentoxide Nb2Os. Two types of tests have been carried out to experimentally
determine the thermal conductivity; The first test was carried out using a thermal
resistance and copper discs in which thermocouples have been placed to be able to see
the variations in temperatures and to be able to determine the coefficient of thermal
conductivity in a microlayer of niobium pentoxide Nb2Os which is on a sheet of
aluminum; The second method to determine the thermal conductivity in nanolayers of
niobium pentoxide Nb2Os has been used the Time Domain Thermal Reflectance (TDTR)
method with the Ultrafast Laser Flash technique for which glass substrates have been
coated, for which we have been able to determine more exactly the thermal conductivity
of niobium pentoxide Nb,Os is around 1 W m™! K-!. Finally, the thermal behavior of layers
of niobium pentoxide was simulated in their function as thermal barriers on various pieces
of aluminum that work at temperatures of the order of 500 K. Additionally, samples were
made using multilayers of niobium pentoxide Nb2Os and silicon dioxide SiO2 and

Thermal conductivity analysis was performed with the Ultrafast Flash Laser technique.

Keywords: Sputtering, thermal conductivity, thermal barriers.
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CAPITULO I

1. Introduccién

Este trabajo tiene como objetivo determinar experimentalmente la conductividad térmica
en peliculas delgadas de pentdxido de niobio, que se han producido por la técnica de
Sputtering usando cadmaras de vacio y mecanismos que se encuentran en nuestro
laboratorio. Para la produccién del pentéxido de niobio hemos usado un target de niobio
y con la cdmara de vacio pudimos obtener un vacio de 10~ mbar y luego introduciendo
gases de argén y oxigeno a presiones del orden de 10~ mbar para poder producir plasma
el cual haré que los cationes del niobio se mezclen con los iones de oxigeno para producir
el pentoxido de niobio Nb20Os.

Usamos sustratos de laminas de aluminio de 0.3 mm para poder hacer la deposicién de
microcapas de 6xido de niobio sobre el sustrato variando el nivel de argdén y oxigeno
obteniendo asi la relacidon de presion ideal para tener peliculas delgadas con menor
conductividad térmica. Realizamos pruebas de rayos X para determinar el tipo de 6xido.
Una vez obtenidas las peliculas delgadas sobre el sustrato realizamos la prueba de
conductividad térmica usando la técnica de discos calientes, para lo cual usamos una
resistencia térmica con discos de cobre, posicionando el sustrato con la pelicula delgada
en medio de los discos de cobre, con ayuda de termocuplas colocadas en medio de los
discos de cobre podremos determinar el flujo de calor y también el coeficiente de
conductividad térmica de la pelicula delgada de 6xido de niobio. En este caso el método
de discos calientes resulté muy inexacto por la propagacion de calor hacia la atmoésfera y
el espesor del recubrimiento que no se mantiene constante sobre la ldmina de aluminio
haciendo que no se pueda determinar de manera exacta el célculo de conductividad
térmica con este método.

Para determinar experimentalmente la conductividad térmicas en peliculas nanométricas
sobre sustratos de vidrio y zafiro, hemos usado el método del Time Domain Thermal
Reflectance (TDTR) el cual consiste en usar un laser para elevar la temperatura de la
muestra sobre sustrato y la relacion entre la variacién de la temperatura y la variacion del
indice de reflexion de la muestra, con esta relacion pudimos hallar las resistencias
térmicas de interfaces y la difusividad térmica; este ultimo a su vez con la densidad del
material y la capacidad calorifica del material podremos hallar la conductividad térmica

del 6xido de niobio la cual se encontrara alrededor de 1W m! K'!.
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Se ha utilizado también el método de TDTR con la técnica de Laser Flash Ultrarrapido
para determinar las resistencias de interfaces entre los recubrimientos de multicapas.; para
crear estas capas se han usado capas de pentéxido de niobio Nb2Os y didéxido de silicio
SiO2 intercaladas entre si. Para obtener la resistencia térmica de las interfaces fue
necesario usar métodos numéricos para lo cual hemos usado un software libre llamado
SCILAB.

Este trabajo se ha realizado para poder determinar el coeficiente de conductividad
térmica; ya que una de las principales aplicaciones de los 6xidos en diferentes campos es
como barreras térmicas ya sea en componentes electronicos como en piezas metélicas;

para evitar la descomposicion del sustrato por elevadas temperaturas.

También se han hecho simulaciones con SOLIDWORKS y SCILAB con las cuales
podremos hacer las comparaciones de como se transmite el calor y como varia la
temperatura, cuando no tienen recubrimiento y como se distribuye el calor y la
temperatura en la pieza cuando ésta se recubre y se usa una capa se pentéxido de niobio

como barrera o escudo térmico.

CAPITULO 11

2. Fundamento Teorico

2.1. Técnica de Sputtering

La Técnica de Sputtering es un proceso fisico en el que se produce la vaporizacién de
los &tomos de un material s6lido denominado "blanco o target" mediante el bombardeo
de éste por iones energéticos. Este es un proceso muy utilizado en la formacién

de peliculas delgadas sobre materiales, técnicas de grabado y técnicas analiticas.

La Técnica de Sputtering estd causada principalmente por el intercambio
de momento entre los iones y los atomos del material, debido a choques entre atomos.
Aunque la primera colision empuja a los &tomos mas hacia dentro en la agrupacion,
colisiones posteriores entre los &tomos pueden tener como resultado que algunos de los
atomos cerca de la superficie sean expulsados. El nimero de atomos expulsados de la

superficie por ion incidente es el rendimiento de pulverizacion ("sputter yield") y es una
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medida importante de la eficiencia del proceso. Algunos factores que influyen en este
parametro, son la energia de los iones incidentes, sus masas y las de los &tomos del blanco

y la energia de enlace del sélido. Ver figura 1. [1-5]

* |

!!;I,. Contacto de catodo
Ill (V negativo)
i
Sahda Entreda

Figura 1. Esquema general de la técnica de Sputtering

En la cAmara de vacio cuando se encuentre a cierta baja presion de la evaporacioén ocurre
en condiciones de vacio entre 10™ y 107® mbar se dejara entrar el gas de argén es
acelerado por un campo eléctrico externo originando asi la ionizacién de un atomo de

argoén y produciendo un electrén adicional.

Al generar el campo eléctrico producido por una fuente eléctrica directa a 400 V; el gas
de argoén es ionizado, formando el plasma de Ar*. Con el campo eléctrico se acelerara los
iones de argén Ar' hacia el blanco, ya que la carga del target o blanco es negativa;
generando asi el Sputtering. Los 4&tomos que se liberan chocan con el target o blanco son

transmitidos a través del plasma hacia el sustrato.

Se colocd imanes en diferentes posiciones con distintas polaridades, para aumentar el
numero de concentraciones de impacto por iones de Ar* ionizado contra el target o blanco.
Aumentado las concentraciones a atomos de Ar* ionizado impactando con el blanco,
aumentaremos el numero de &tomos desprendidos del target y mejoraremos la
concentracion y el espesor del recubrimiento de las capas en el sustrato. Se ha colocado

tambi€n un sistema de refrigeracidon para mantener baja la temperatura en el magnetron.
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2.1.1. Procesos de fabricacion del recubrimiento de pentéxido de niobio.

Los iones para el proceso de Sputtering se obtienen de un plasma que se genera en el
interior de la camara de vacio. En la practica se usa una variedad de técnicas para
modificar las propiedades del plasma, especialmente la densidad de iones, y asi conseguir
unas condiciones de pulverizacidn 6ptimas. Entre ellas esta el uso de una corriente alterna
de radiofrecuencia o corriente continua, el uso de campos magnéticos (en nuestro caso
imanes alrededor del magnetrdn) y la aplicacion de un potencial de polarizacién al blanco.
Los atomos pulverizados, aquéllos expulsados a la fase gaseosa, no estédn en su estado
de equilibrio termodinamico. Por tanto, tienden a condensarse de vuelta a su estado s6lido
al chocar con cualquier superficie en la camara de pulverizacién. Esto tiene como

resultado la deposicidn del material pulverizado en todas las superficies de la cAmara. [2]

2.1.2. Usos y aplicaciones

La técnica de Sputtering se usa de forma extensiva en la industria de los semiconductores
para depositar peliculas finas de diversos materiales sobre obleas de silicio. Se puede usar
también para aplicar capas finas sobre cristal para aplicaciones Opticas, térmicas y de alta
dureza. El proceso se puede llevar a cabo a temperaturas muy bajas, lo que le hace el
método ideal para depositar capas, fuente y drenador en transistores de pelicula fina, asi
como contactos en diodos. La Técnica de Sputtering esta causada principalmente por el
intercambio de momento entre los iones y los &tomos del material, debido a colisiones.
Aunque la primera colisién empuja a los 4tomos mas hacia dentro en la agrupacion,
colisiones posteriores entre los 4tomos pueden tener como resultado que algunos de los
atomos cerca de la superficie sean expulsados. El numero de 4&omos expulsados de la
superficie por ion incidente es el rendimiento de pulverizacion ("sputter yield") y es una
medida importante de la eficiencia del proceso. Algunos factores que influyen en este
parametro, son la energia de los iones incidentes, sus masas y las de los atomos del blanco

y la energia de enlace del sélido. Ver figura 1. [1]
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2.1.3. Descripcion del pentéxido de Niobio

El pent6xido de niobio es el compuesto inorgénico con la férmula Nb2Os. Es un sélido
insoluble incoloro que es bastante poco reactivo. Es el principal precursor de todos los
materiales hechos de niobio, siendo la aplicacién dominante las aleaciones, pero otras

aplicaciones especializadas incluyen condensadores, niobato de litio y lente 6ptico. [2]

Figura 2. Estructura cristalina del 6xido de niobio

Tiene muchas formas polimérficas, todas en gran parte basadas en dtomos de niobio
coordinados de forma octaédrica. Los polimorfos se identifican con una variedad de
prefijos. La forma que se encuentra mas comtinmente es el H-Nb20O5 monoclinico, que
tiene una estructura compleja, con una célula unitaria que contiene 28 4tomos de niobio
y 70 de oxigeno, donde 27 de los 4tomos de niobio estan coordinados octaedralmente y

uno de forma tetraédrica. [2] Ver figura 2.

Datos del Oxido de Niobio:
Formula: Nb2Os

Masa molar: 265,81 g/mol
Densidad: 4,6 g/cm?
Punto de fusién: 1512 °C

Figura 3. Concentraciones de oxigeno para la formaciéon de Nb20s

21



Por lo que podemos ver en la figura 3 entre mayor concentracion de oxigeno se tenga

mayor sera la formacion de Nb2Os [3].

2.2. Prueba de Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccién de rayos X es uno de los fenémenos fisicos que se producen al interaccionar
un haz derayos X, de una determinada longitud de onda, a través de una estructura
cristalina. La difraccion de rayos X se basa en la dispersion coherente del haz de rayos
X por parte de la materia (se mantiene la longitud de onda de la radiacién) y en la
interferencia constructiva de las ondas que estin en fase y que se dispersan en
determinadas direcciones del espacio.

El fenémeno de la difraccion se da por Ley de Bragg, que predice la direccién en la que
se da interferencia constructiva entre haces de rayos X dispersados coherentemente por
un cristal:

NAT 2 d SEN (0). ettt et e e e (D)

I G ]

Figura 4. Esquema de difraccion de rayos X

La difraccién de rayos en muestra policristalina permite abordar la identificacion de fases
cristalinas (puesto que todos los soélidos cristalinos poseen su difractograma
caracteristico) tanto en su aspecto cualitativo como cuantitativo. Los estudios de
polimorfismo, transiciones de fase, y soluciones sélidas, medida del tamario de particula,
determinacién de diagramas de fase, etc., se realizan habitualmente por difraccion de

rayos X. Ver figura 4.
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En algunos casos, es interesante realizar el estudio de la evolucion térmica de los
difractogramas (termodifractometria) para conocer la evolucion de la cristalinidad de la
muestra, significa que la cristalizacion puede ir variando con forme varié el grado de
temperatura de la muestra, generando distintos cambios de fase, etc.

Para la realizacion de la prueba en rayos X hemos usado el equipo como se muestra en la
figura 5 con el cual podremos obtener graficas respecto a la intensidad y el Angulo de
difraccion (0). [4]

Figura 5. Equipo de difraccion de rayos X

2.3. Prueba de SEM (Microscopio electronico de barrido)

La microscopia electronica de barrido permite la observacion y caracterizacion de
materiales organicos e inorgéanicos en escalas manométricas y micrométricas; ademas de
tener la capacidad de obtener im4genes bidimensionales y tridimensionales de superficies
en un amplio rango de materiales. [8]

Cuando el haz incide sobre la muestra, se producen muchas interacciones entre los
electrones del mismo haz y los atomos de la muestra; puede haber, por ejemplo, electrones
que reboten como las bolas de billar. Por otra parte, la energia que pierden los electrones
al "chocar" contra la muestra puede hacer que otros electrones salgan despedidos
(electrones secundarios), y producir rayos X, electrones Auger, etc. El mas coman de
éstos es el que detecta electrones secundarios, y es con el que se hacen la mayoria de las

imégenes de microscopios de barrido. Ver el equipo en la figura 6. [73]
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Figura 6. Microscopio electronico de barrido SEM

2.4. Conductividad térmica

La conductividad térmica es una propiedad fisica de los materiales que mide la capacidad
de conduccion de calor. En otras palabras, la conductividad térmica es también la
capacidad de una sustancia para transferir la energia cinética de sus moléculas a otras
adyacentes o a sustancias con las que esta en contacto. La conduccién se considera como
la transferencia de energia de particulas mas energéticas a las menos energéticas de una
sustancia debido a las interacciones entre las misma.

Para la pared plana unidimensional que se muestra en la figura 7, la cual tiene una

distribucién de temperatura T(x), la ecuacién o modelo se expresa como:

A o T e )

2.4.1. Conduccion de calor

La transmisién de energia que proviene de la diferencia de temperatura entre partes

adyacentes de un cuerpo se llama conduccién de calor.

La ley de Fourier es fenomenoldgica, es decir, se desarrolla a partir de los fenémenos
observados mas que derivarse de los principios bésicos. Por ello vemos el modelo como
una generalizacién que se basa en numerosas pruebas experimentales. Una barra
rectangular de material conocido se aisla en la superficie lateral, mientras sus extremos

se mantienen a diferentes temperaturas con T1 > T2. Ver figura 7. La diferencia de
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temperatura ocasiona una transferencia de calor por conduccién en la direccién x positiva.
Podemos medir la rapidez de transferencia de calor g, y buscamos determinar como gx
depende de las siguientes variables: A7, diferencia de temperatura; Ax, longitud de la
barra rectangular; y A, area de la seccion transversal.[6]

Imaginemos primero que mantenemos AT y Ax constantes y variamos A. Si hacemos
esto, resulta que gx es directamente proporcional a A. De manera similar, al mantener AT
y A constantes, se observa que qx varia inversamente con Ax. Finalmente, al mantener A
y Ax constantes, encontramos que (x es directamente proporcional a AT. [72]

El efecto colectivo es entonces:

Figura 7. Conduccion de calor a través de una losa de espesor Ax y seccion

transversal A.

En el limite de una losa de espesor infinitesimal, dx, entre cuyas caras hay una diferencia

de temperatura, obtenemos la ley fundamental de la conduccion de calor. [72]

dqQ dT
-E=qx=?\A|-& = AAIT Tl )

En la ecuacion 4, dQ/dt se interpreta como rapidez de transmision de calor a través del
area A. Si aceptamos que el flujo de calor es una cantidad vectorial, es posible escribir un
planteamiento mas general de la ecuacion de conduccién (ley de Fourier) como sigue:

" 9T | . 9T aT
q ——AAT——)\(1£+Ja—y+k£ ........................................................ (5)
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2.4.2. Ecuacion general de difusion de calor

Uno de los objetivos principales en un analisis de conduccién es determinar el campo de
temperatura en un medio que resulta de las condiciones impuestas sobre sus fronteras. Es
decir, deseamos conocer la distribucién de temperaturas, que representa como varia la
temperatura con la posicion en el medio. Una vez que se conoce esta distribucion, el flujo
de calor por conduccién en cualquier punto en el medio o en la superficie se calcula a
partir de la ley de Fourier.

Considere un medio homogéneo dentro del cual no hay movimiento de volumen
(adveccién) y en el que la distribucién de temperaturas T (x, y, z) se expresa en
coordenadas cartesianas. Al seguir la metodologia de aplicar la conservaciéon de la
energia, definimos primero un volumen de control infinitesimalmente pequefio

(diferencial), dx- dy- dz, como se muestra en la figura 8. [6,7]

.

Figura 8. Conductividad térmica en gases respecto a las temperaturas

La rapidez de conduccidn de calor se evalia a partir de la ley de Fourier,

%(A%)-Fa%(l Z_BTI)+%(7‘ Z)ta= pCp%T ......................................... (6)
= ot -
- NRT———

a = A/pCp es la difusividad térmica. Con frecuencia son posibles simplificaciones
adicionales de la forma general de la ecuacion de calor. [7]

aﬁx xz_:)+-:—y(x g)+-ai’z—(x g—:)+ A = 0o (8)
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Ademas, si la transferencia de calor es unidimensional (por ejemplo, en la direccién x) y

no hay generacion de energia, la ecuacion 8 se reduce:

8 (4 0T\ _

a—X(AE; 0ttt )
aT __ .

7\a—cte—qx ................................................................................ (10)

La implicaciéon més importante de este resultado es que en condiciones unidimensionales
de estado estable, sin generacion de energia, el flujo de calor es una constante en la

direccion de transferencia (dq'/ dx =0).
2.5. Métodos de medicion para la conductividad térmica

Conocer los valores de la conductividad térmica y difusividad térmica de un material es
relevante ya que a través de ellas podemos saber si un material puede ser utilizado como
aislante térmico o no, y que tan rapido este puede enfriarse, ademaés estos parametros son
de gran significacion para la seleccion de materiales que seran utilizados para barreras
térmicas, por ello es importante conocer algunas formas de medir y conocer estas

propiedades. [8]

2.5.1. Calculo de conductividad térmica por el método estacionario

También conocido como el “método del flujo lineal”; este método fundamentalmente
consiste en un “potenciéometro térmico”, en el cual el flujo de calor dQ/dt se introduce
longitudinalmente en uno de los extremos del material de seccion transversal A, con los
términos T1 y T2 se determina el gradiente de temperatura producido, AT, a lo largo de
la muestra, cuando se alcanza la condicion de estado estacionario. Ver Figura.9.

El flujo de calor es directamente proporcional a este gradiente y esta dado por la ecuacidon
(4):

= Q=qA=2AT = =MV T, (11)

2.5.1.1. Medicién de conductividad térmica por el método de paredes compuestas

En la gréfica de conductividad podremos ver cdmo es la variacion de temperatura y como

esta va cayendo dependiendo el tipo de material el cual atraviese.
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Se iran hallando las temperaturas en cada limite de cada pieza de material estas son: T1,
T2, T3, T4, TSy Té6.

dQ/dt

t1 (*] 8 7] LS
———

Figura 9. Diagrama de conductividad térmica a través de piezas de cobrey

sustrato de aluminio con recubrimiento

A T1-T2 T2-T3 T3-T4 T4-T5 T5-Té6
QK - ( L1 ) - ( L2 ) = ( L3 ) = ( L4 ) = ( LS ) .................... (12)
ZCuls ANb20s A AalA Acu A Acu A

En el ensayo para poder hallar el flujo de calor usamos la ecuacion 12 de los puntos que
nos dan las dos termocuplas que estdn conectadas a los cobres que se encuentran en la

parte superior sobre el sustrato como se ve en la Figura 43. En la ecuacion 12 se veré el
calculo del flujo de calor denominado con Q xeste calor debe mantenerse constante ya

que se ha considerado el experimento como un estado estacionario.

_ Ts_5-Ts_¢

QK T TTILEALA)) terteeeeeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeii (13)
EXCU.A.ZJ

Por la forma de la recta LS deducimos que:

T5+T6= 2T5—6
. L5

Con las ecuaciones 13 y 12 bodremos determinar los valores de Ts y Te
L5

T5=0.5QK O\c_A) T L P (14)
. L5
Te=-0.5Qk S R (15)

Por la forma de la recta L4 deducimos que:
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T4+T5= 2T4_ [

. L4
Ta-Ts= Qg -

Ac
Con la ecuacioén 14 podremos determinar los valores de T4

. L4
T4=0.5Qg Ceu )

Con las ecuaciones 15 podremos determinar los valores de T3

b T ettt (16)

Por la forma de la recta L1 deducimos que:
T]+T2= 2T1_2

L1
Acu A

Con las ecuaciones 15y 16 podremos determinar los valores de T1 y T2

L1

T1=0.5Qk oomt T ettt ettt e e e e et et e e (18)
. L1
T2=-0.5Q ooty T g ettt e e (19)

Con todos los valores hallados podemos determinar el Aypop05 (coeficiente de

conductividad térmica del 6xido de niobio) en la ecuacién 20.

Entre la T2 y T3 tenemos que:

A = Kl
Nb205 (A(TZ—T3)) .......................................................................

Con el valor de las temperaturas T2y T4 se podra calcular la conductividad térmica del

pentdxido de niobio usando paredes de cobre.

2.5.2. Calculo de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal
Reflectance (TDTR)

La técnica de este método se basa en el monitoreo de ondas que se generan con un laser
pulsado. El calentamiento localizado de un material creard un aumento de temperatura
localizado, que induce estrés térmico. Esta acumulacién de tensidn en una region
localizada provoca un pulso de deformacién acustica. En una interfaz, el pulso estara

sujeto a un estado de transmitancia / reflectancia, y las caracteristicas de la interfaz pueden
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ser monitoreadas con las ondas reflejadas. Una sonda laser detectara los efectos de las
ondas reflejas al detectar el efecto piezo-Optico. Cpgp es el coeficiente de

termoreflectancia. [9- 16,21]

Termoreflectancia:

Para realizar las mediciones se prende la bomba laser la cual har4 aumentar la temperatura
en el material transductor; habra una variacion en la reflectancia del material transductor
en la cara opuesta en el caso se usen mas de una capa.

En el caso que se use una capa se puede calcular usando el tiempo medio hallado en la
figura 10. Usualmente se hace la medicion usando este método para un material opaco

que se usa como en un material transductor cuando se usen en multicapas.

for adiabatic case (Parker formula):

AT
A
L. « —
o -
1240, F--- Y ;-
' (nrc )
3

Figura 10. Curva experimental normalizada de temperatura en funcién del tiempo

Las mediciones se ajustaron mediante una solucidon analitica y el resultado de la

adaptacion es la difusividad térmica apara una sola capa opaca:

= CE
a=0.1388 =t (22)

2.5.2.1. Analisis de transmision de calor en las muestras
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Para la transmision de calor en con el Método Laser Flash Ultrarrapido — Calentamiento
Posterior/Deteccion Frontal (RF) en el caso de una sola capa la cual debe ser opaca ya
que se necesita que no haya radiacion trasmitida y que el calor generado sea absorbido

por el material. Como se ve la figura 11. [24]

Figura 11. Vista transmision de ondas y absorcion en una solo capa sobre un

sustrato

Para la transmision de calor en el caso de tres capas se debe tener en cuenta que el
calentamiento laser se da en la parte de debajo de la muestra. El cromo de la base generara
que haya reflexion, pero no transmisién lo que hace que el material tenga absorcién que
hara que el material eleve su temperatura; habiendo trasmisién de calor a través de la
conduccion de la capa de cromo a hasta la siguiente capa de pentéxido de niobio hasta
llevar a la otra capa transductora de cromo en la parte superior. La razén de utilizar este
método de 3 capas es que la capa de pent6xido de niobio tiene un alto indice de trasmision
por lo que se perderia calor por trasmision de radiacién y hard menos precisa el célculo

de conductividad térmica. Ver figura 12. [11,53,24,37,57]

Figura 12. Vista transmision de ondas en 3 capas
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Laradiacion que pasa a través del vidrio se trasmite a través del vidrio. El intercambio de

energia por radiacion térmica viene dado por la siguiente ecuacion 23:

Donde y representa la componente de absorcion, R la reflectancia y T la transmitancia.
Una superficie perfectamente opaca no transmite la radiacion incidente (T = 0; y+ R =
1 ) de onda. Por otro lado, un reflector perfecto refleja toda la radiacion incidente, es decir
(R=1;y =T = 0). Para objetos reales, T,y,R y varian con la longitud de onda. En la
primera capa de vidrio R = 1 todo se transmite y no hay reflexién por esta razén para
poder el Método Laser Flash Ultrarrapido — Calentamiento Posterior/Detecciéon Frontal
(RF) se debe usar un sustrato transparente (que la reflectancia sea 0 y su transmitancia

sea 1 para que el calor se transmita a la siguiente capa de cromo. [37]

2.5.2.2. Medicion con el Método Laser Flash Ultrarrapido — Calentamiento

Posterior/Detecciéon Frontal (RF)

Cuando se mide la difusividad térmica con el método flash laser, la cara frontal de una
muestra plana se mantiene constante La temperatura se calienta uniformemente por

pulsos de luz como se muestra en figura. 13. [15,22,25,28]

Uniform pulse heating Specimen Thermometer

d
|

Figura 13. Calentamiento de muestra por método Flash Laser

El calor se difunde unidimensionalmente desde la cara frontal de la muestra calentada a
la cara posterior, y finalmente la temperatura de toda la muestra se vuelve uniforme.
Debido a que la tasa de cambio de temperatura de la cara posterior de la muestra es

proporcional a su difusividad térmica e inversamente proporcional al cuadrado de su
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espesor. La difusividad se puede calcular a partir del espesor de la muestra y el tiempo de

difusion del calor. Se supone que las siguientes condiciones ideales:

1) La duracion del pulso laser es insignificante en comparacién con el tiempo de difusién
del calor.

2) La muestra es adiabatica al medio ambiente.

3) La cara frontal de la muestra se calienta uniformemente.

4) El cambio de temperatura de la cara posterior de la muestra es medido con precision.
5) La muestra es densa, uniforme y opaca.

6) El cambio en la difusividad térmica después de un aumento en la temperatura de la

muestra después del calentamiento por pulsos es despreciable.

Bajo los supuestos mencionados anteriormente, se calienta por pulsos de luz a densidad

de energia uniforme, el cambio de temperatura VT. delta

oT

VAVT deltas+(sumideros y fuentes internas) = Cp,p R RRRRREErS 24)
Si aqui no hay sumideros y fuentes internas

aT
VAVT=Cpp LT TR TT P (25)

Para materiales homogéneos cuya conductividad térmica es casi independiente de la

temperatura podemos tratar A como una constante. Podemos escribir la ecuacién 25 como:

AT = Cp ot e (26)

Donde o = T es la difusividad térmica. Para una dimension de flujo de calor.
P

2T = =

V<T N Bf o QTN 27
92T oT

a e, (28)

Las condiciones adiabaticas en las caras de los recubrimientos de espesor “d” da como

resultado en los limites.
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aT(0,t) _ AT(d,t)
at at

=0 B> 0 e (29)

La solucién de la ecuacion 28 con la temperatura definida en el recubrimiento con una
posicion x esta dado por la ecuacién 30.

252
n®m?at
/]2 nmnx

1 cd 2 Qoo
T(x,t) = Efo f(x) dx" +5X¥n=s € s~—-—f f(x' )cos—— dx'........ (30)
La funcién f(x) representa el campo de temperatura en el recubrimiento resultando de un
pulso corto de energia Q instantdineamente absorbida en una pequeiia profundidad “g” en

la capa de superficie delgada distribuida en el plato en el instante t = 0

f(x) = { pCpe PR (€2))
0 g<x<d

Para simplificar el valor de la temperatura de capa es asumido cero. Para estas condiciones

iniciales, de la ecuacion 30 se transforma en:

nthzc“1/ 2 nmix sin(nmg/d)
Para simplificar se toma el radio g/d suficientemente pequefio de modo que la

aproximacion sin(nmg/d) = nmg/d puede ser valida.

T(x,t) = i [1 f2ye (—1re " Y ] ............................................. (33)

Después de un tiempo infinito, la temperatura de la cara trasera se reducira al primer

miembro entre corchetes.

Q
Toax = —nnnn

..................................................................................................... (34)
Para la practica, es util relacionar la difusividad térmica con el aumento porcentual de la
temperatura de la cara postei"ior

T(L t) —-n?m? czt/d2

vV(d,t) =

=1+2¥%,(-1)"e .. (36)

T(d,t)

Para cuando = 0.5 es la relacién para hallar el tiempo medio en la curva

normalizada. Ver figura 10.
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Cambiamos la variable 1t20‘t/ 2=w

0,253 0 (= 1) @ W et et e et e eee e r e seeen e (37)

Despejamos la difusividad térmica con respecto a w obteniendo:

d2
O oo e e e e e et e et e et eee e+ e e e (38)

n2t’

Con la ecuacion 37 hallamos el valor de w:

w = In 3.9345 = 1.3697838

Podemos despejar el factor de correccion visto en la ecuacion 22 y teniendo el valor de w

determinamos que:

w

Foiz == Foiz = 0.1387881 ~ 0.1388

d2
0= 01388 . oottt ee et e e e e eeeeaeen e e e e e . (39)
t

La constante 0.1388 en la ecuacion (39) puede ir variando, dependiendo de la calibracion

del equipo que se use. De esta manera se comprueba la ecuacion 22. Ver figura 10.

2.5.2.2.1. Medicion de conductividad térmica en tres capas

Se hara la medicion de conductividad térmica del 6xido de niobio usando dos capas como
materiales transductores; en este caso se ha usado al cromo como material transductor; ya
que si se usaba al pentoxido de niobio, que tiene indice de trasmisién mayor a cero; no
se podria ver la variacion del indice de reflexiéon de manera correcta; por ello se coloca
cromo en la base entre el vidrio y la capa de pentdxido para que haya absorcién de calor
por la radiacion emitida; por ello en este caso se ha hecho el analisis de conductividad
en tres capas para de esta forma poder hallar la conductividad térmica de la capa del medio
conociendo; la conductividad térmica, densidad y el calor especificado de capas. Ver

figura 14. [28,29,54]
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Figura 14. Vista de tres capas con el método de Método Laser Flash Ultrarrapido —
Calentamiento Posterior/Deteccion Frontal (RF) (izquierda). Interface entre dos

materiales distintos (derecha)

En la figura 14 se vera cdmo se calienta la muestra la muestra a través de las capas usando
una bomba laser, como vemos entre capas habra interfaces y estas generaran resistencias
térmicas como son Rj2 y R23 estas resistencias térmicas estaran determinadas por la forma
de deposicion que se ha generado las capas ya sea de forma regular o irregular. Ver figura

14 lado derecho. La resistencia de interfaces esta definida por la ecuacién 40. [54,37,40]

Ta—-T
e T e (40)
Ax
2.5.2.2.1.1. Determinacion de conductividad térmica por el Tiempo de difusion de

calor areal (Areal heat diffusion time)

El tiempo de difusién de calor areal se define como el area delimitada por la linea
horizontal a la altura del aumento maximo de temperatura y por la curva de respuesta de
temperatura transitoria en la cara posterior después del calentamiento por pulsos, como

se muestra en la figura 14. [54]
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Figura 15. Tiempo de difusion de calor areal

Al intentar determinar la difusividad térmica de una capa no metdlica o una pelicula
delgada como un semiconductor, es necesario para preparar la muestra de la manera que
se muestra en la figura 45. En detalle, la muestra es una estructura de tres capas
incluyendo una pelicula no metélica cuyas propiedades térmicas se desconocen, una
primera pelicula metélica dispuesta en un lado de la pelicula no metalica, y una segunda
dispuesta en la parte inferior. Esto para hallar tiempo de difusién de calor areal en la
muestra como se muestra en la figura 15. Usando la ecuacion 41 haciendo cambios de
variables en la ecuacion podremos hallar el tiempo de difusién de calor areal para una

sola capa metalica.
El tiempo de difusién de calor areal se calcula utilizando la siguiente ecuacién cuando la

temperatura se normaliza con el aumento maximo de temperatura AT ..

T:: Funcion de variacion de temperatura trasera en la muestra en Kelvin

AT = T, = ATax. [1 + 25524 (—1)" exp (—(m)? L | R 1)

...................................................................

_ AT _ Te(Y)
V(d,0) = ATmax  ATmax’ (42)

La curva normalizada estara definida por la funcién V(d, t) como se ve en la ecuacion 42.
En el método de TDTR usando la técnica de Laser Flash Ultrarrapido se hara que el calor
generado por la bomba laser sea iguala Q = 1 J / m2> Ya que este calor ha sido generado

por las pulsaciones de calor definidas como 8(t) como se ve en la figura 14 y 16; este
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calor ha sido absorbido por completo por la capa sin que haya transferencia de calor por
conveccion ya que se trabaja en el vacio y en un estado transitorio, por lo que el calor

trasmitido trasero sera igual a cero.

Usando la teoria de balance de energia en un estado estable se tiene que:

Qabs = Q ettt ettt et e e (43)

Figura 16. Vista de calor absorbido por la capa

Una vez que se halla pasado el estado transitorio de calentamiento de la muestra, se
encontrara que la variacion de calor maxima hallado el estado transitorio que puede ser

hallado de la siguiente manera:

Q= C.AT
C=cpd; T=d%/a; b=, Acp; bVt=dpc
AT max = Q/C = ﬁ s (44)

Definimos el tiempo de difusion de calor areal como:

A= [TT1 =V O)]dt (45)

Usando la ecuacion 44 y 45 tenemos:

1 - t
AT =T, (t) = - [1 +2 ;(_1) exp (—(mt)2 ;)‘
V(d,t) = bVvT. T:(t)
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Usando transformadas de Laplace tenemos que las funciones se expresan de la siguiente

forma:

TE) = [, T (0 exP(—ED At...ooiiiiiiiiiiii s (46)

Usando la ecuacién 45 y 46 hallamos el tiempo de difusion de calor areal:

A= [7[1-bVT.T())]dt = lim |2 2 - bV Tr(g)] ....................................... (47)
T.(®) = # %+ 230 1§+(( 1;)21] hﬁcsch(,/& ................................. (48)

Haciendo aproximaciones y usando las sumatorias de Taylor

~ Y, ()

sinh{/¢t, = = e

Se halla que el valor del tiempo de difusion de calor areal en una capa usando las series

de Fourier:

= lim [> Im [ L ‘ =2 (49)
lim , s | ey PPN PPNEE
L+ & ]

Para el célculo general en una y mas capas juntas se hara el analisis usando la funcién de

Green con respecto a la variacion de la temperatura con respecto del tiempo asumiendo

pulso de calor en cada lado de las caras de las capas como se ve en la figura 17. [15]

Temperature rise

— ‘\_
/ / -
R4
Pulse heating - Pulse heating
&) X€))
Front Rear Front Rear

Figura 17. Vista del aumento de temperatura para la cara frontal y posterior de la

capa
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La respuesta a la temperatura del material semi-infinito después de que se representa el
calentamiento por impulso de la superficie sdlida en el tiempo t’ es representada por la

funcion de Green:

N _ 1 x? _
G(x,t|0,t) = G0 exp [4a(t_t,)] ...............................................

Donde “x” es la distancia de la superficie de observaciéon y “t” es el tiempo de
observacion. Cuando la superficie frontal de una placa paralela se calienta por pulsos de
luz, la distribucién de temperatura transitoria a través de la placa viene dada por la funcién

de Green:

G(x,t]0,t") = ﬁ [1 +2Yn, cos?exp (—(mt)2 ﬂ)] .............................. (620

T

Larespuesta de temperatura del punto x en el tiempo t en relacién con la funcién arbitraria

f (t) expresa como la siguiente integral de convolucion.

TGO = [1 GO0, (L) A .o (52)

Como se muestra en la figura 17, cuando la temperatura de estado estable de una placa
paralela es constante, To la respuesta de temperatura en ambas caras en el tiempo “t” esta
representada por las siguientes ecuaciones bajo la densidad de flujo de calor entrante q¢(t)

en la cara frontal y q.(t) en la cara trasera:
T(t) = To + [y Rt = t)QUE )AL et (53)

C[To] e [TE®O] oo [Re® Re(®]. .o [ae(®
To =[] : 1o = rol RO=[rle rhem) 10=®

Donde R(t) es la matriz de funcidén de respuesta al impulso de una placa paralela
adiabatica al medio ambiente y R;;(t) es el aumento de temperatura en la cara i en el

tiempo t después del calentamiento por impulso en la cara j en el tiempo 0. Los subindices

iy j representan la parte delantera f (front) y r (rear) cara trasera respectivamente. [30]

Te(t) = To + [ (Rer(t — t')qe(t’) + Ree(t — ) qe(tD)dt" ..o (54)

Te(t) = To + [ (Re(t — t)qe(t) + Rer(t = t)Qr(tD)At oo (55)
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Se puede suponer que la temperatura inicial To es cero por simplicidad sin perder la
generalidad. Las ecuaciones (54) y (55) se simplifican en el espacio transformado de
Laplace. La transformada de Laplace de f(t) se expresa comof(£) definida como la

siguiente ecuacion con el parametro de Laplace. [56]

Figura 18. Difusion de calor en una sola capa con variables Laplacianas

T(E) = ROD . G(E) e eninie it (56)

Dado que la funcidén de Green de una sola capa uniforme se expresa como en la ecuacién

56 los elementos de la matriz de respuesta al impulso se expresan como:

Rer(t) = Rer (D) = == [1+25%, exp (—(nm)? ) ] [EE SRRSO (57)
Rer() = Rer(D) = 25 [1+ 238, (- 1) exp (—(nm)? )] [FSCRR (58)

Usando la transformada de Laplace de las ecuaciones 57 y 58.

Rer(®) = Rer (®) = [§+2 ol ;] = eoth(fED). Lo, (59)

=1 e+ (nm22

Re(®) = Rg(®) = cpd 272 1(';)1] - J_csch(\/ET ....................... (60)
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Como se muestra en la figura 18, esta ecuacion se transforma en una expresion de matriz
de 2x2 que relaciona el par de la densidad del flujo de calor y la temperatura en la cara
frontal con la de la superficie trasera como sigue.

[T‘f(f)]z Iﬁff(f) Re(®) qf(‘i)]
T.®] [Re@® Ru(®)13r(®

Cabe sefialar que qs(§) y —q,(§) son vectores para la misma direccion haciendo que el

flujo de calor valla en la misma direccion.

—0r(®] _ &, 5 [Ae)

[ .9 ] = S() [T} (E)] e (62)
N cosh JT—E —b\/z sinh JT_E

SE®) = 'ﬁgsinh\/?‘;’- cosh\/r_i ettt e eeee e aeeeennte e aennn e e enes (63)

Sabemos que para el analisis de TDTR con la Técnica Laser Flash Ultrarrapido el calor

generado por la radiaciéon Q = 1 ]/mz sobre la muestra, la misma ha sido generada por

pulsaciones de calor, como se ve en la figura 16. Estas pulsaciones son definidas por la
6(t) llamada funcién delta de Dirac. Entre una de sus propiedades mas importantes
tenemos la ecuacion 64. Por sus propiedades, la funcion delta de Dirac se emplea en fisica

para modelizar fuerzas que actian durante un breve lapso de tiempo.
Q= J; qe(®) dt
1= [7qe(t) dt; Qe(t) = (L) crorreerenrieuieiiaieeii et (64)

Como se vio en la figura 16 el calor trasero es igual a cero por lo que no va a haber

presencia de radiacion generado por la muestra en la parte trasera.

0= J"0r(t) dt;qr(t) = 0 ceoiiiiiiiiiiiiiiriciic e e e e (65)

Cuando se use la transformada de Laplace en q¢(t) y q,(t):
Gr@) = L{(D)} = 1;Gr () = L{0} = 0 oereeeeenieeee e (66)

2.5.2.2.1.2. Tiempo de difusion de calor areal en una sola capa simple
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Para el analisis de conductividad térmica de una sola capa metalica usando la matriz S(%)
se necesita hallar el tiempo de difusion de calor areal. Usando la ecuacion 63 y la matriz
2x2 denominada S(%). Se hara el analisis térmico en una sola capa con funciones

laplacianas como se muestra en la figura 19. [15]

Figura 19. Representacion de difusion de calor a través de 1 capa

Usando las ecuaciones 66, 62 y 63 tenemos:

dz] _ = di] . _ .

[Tz] =5:(8) [Tl], dgi=1 ; ;=0
—b+/Esinh /Et,

cosh /&t

Haciendo un cambio de variable para analizar la matriz
1 a b1[0] . _ .
1 ~
A = lim [g — by T T®)|

e Tm | _ Im
A—lgllr(}[6+&m = et (67)

Una vez calculado el Tiempo difusién de calentamiento areal “A” lo reemplazamos en el
tiempo de difusion de calor t,, y podremos obtener la difusividad térmica o, en funcion
de A. [32-35]

Tm = d%/0m; O = d2/T; A = A2/(6A) e (68)



La conductividad térmica sera:

= _ Pemd®
A= PmCmOAm = A U A UUURPUUPPRPRPRPRRNY (¢1°))
2.5.2.2.1.3. Tiempo de difusion de calor areal en una multicapa de 3 capas.

Para el célculo de conductividad térmica de un semiconductor o dieléctrico se debe hallar
el tiempo de difusién de calor areal “A” en tres capas. En nuestro caso se usara dos capas

de cromo y una capa de pentéxido de niobio entre ellas. [20,57]

Figura 20. Representacion de difusion de calor a través de 3 capas

En la figura 21 lado derecho se podran observar las interfaces Gl y G2 las cuales
generaran resistencia térmica de interfaces que se consideraran en el andlisis de
conductividad de calor para poder hallar la conductividad térmica y afectara en el calculo

de calor transitivo en la muestra. [40-57]
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Rbe, np2os
T3
Rab20s,
=100 nm +Tﬂb
1Rbcr NbL20O5
2
or sapbin=’ e .

— ] —
Figura 21. Vista de tres capas con interfaces G1 y G2 (izquierda); Vista de

resistencias térmicas de los recubrimientos e interfaces entre capas (derecha)

En la figura 21 lado izquierdo se podra ver la visualizar las resistencias térmicas que se
generara en cada capa y en cada interface [40]. Para poder determinar el calor transmitido
d3 se debe considerar la resistencia de la interface y la matriz de 2x2 denominada S, () se

determinara segun la figura 21:

—bg/Esinh /E1¢ 1 0
COSh /E.rf X [_Rb 1 ..................................

La estructura de tres capas se deposita sobre un sustrato transparente. Una matriz 2 x 2
denominada S() para la estructura de la pelicula de tres capas como se ve en la figura 21

se puede expresar usando la siguiente ecuacién como:

—bmvEsinh /&ty

cosh \/ T
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—bm+/&sinh /&ty

1
cosh /Zt,, *|-Rp 1

—b+/Esinh /&,

1 0
cosh /Zt,, X [—Rb 1] X

cosh §tr  —bg/Esinh JE1g costhrm

0
——sinh /T cosh [_Rb ] sinh /%t
fﬁ f b \/_ "

0
1]"

cosh\/Tty  by/EsinhETtm| 1 o cosh /&t
g—lﬁsinh,/itm cosh |/Et; X [Rb ]x ——1ﬁsinh,/‘§tm

bm+/Esinh /&ty
cosh /&t

..(71)
Haciendo aproximaciones y usando las sumatorias de Taylor
sinh /¢t, = “E:'"‘ + (“E;:"] + - ; cosh[Er, = 1+ “&"‘)
so1=| T2 = bm ﬁ(l * &m) o 1)
1 +iEIE bfw—(l +X) 0 +E2 bpiyTa(1+ER
\/— ETs [Rb ] \E; ETm ETm
_b—f(1 +-6-) (1 + ) 14
a b
B d] e e e r s eeee e sessesesessssnen e s (T2)
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Haciendo un cambio de variable para analizar la matriz

Para hallar el tiempo de difusién de calor areal para las tres capas esta definida por:

A= fo [1-V(d,t)]dt

_ AT _ Te() N |
VA =g—=5m— Qr=1"/,

ATnax = Qr/Cr=1/Ct en Kelvin
V(A ) = Cope Te(E) e eeeeeeeenseeseseennnenn(T3)

Con una capacidad calorifica Ct en ]/ K m2 Paratres capas se consideran como un solo

cuerpo teniendo la misma area de contacto A, entre capas como se ve en la figura 21 lado
izquierdo, con la ecuacion de balance de energia en un equilibrio térmico, se podra
calcular la capacidad calorifica de toda la multicapa:

Qr = Qcr + Qnbz0s + Qcr

Cr.ATmax = CcrATmax + Cnb2058Tmax + CerATmax

Cr = Ccr + Cnb2os + Cer

A + A, + A,
Cr = dm PmCm + de P + dm PmCm
Cr=bmvVTm F bV Tr+ bV T eereeceneeeeeneeeennn(T4)

CT=

Se halla el tiempo de difusion de calor areal en funcidn de las efusividades y los tiempos

de difusion de calor de las distintas capas usando las ecuaciones 45, 74 y 73.

A= joo[l — (bmy/Tm + bey/Te + biyy/Tm). (D) ]dt
0 .

= lim £ = (bmv/Tm + be/Tr + by Te®)] i (75)

Con el uso de la efusividad térmica b; = \/ ACipi = Gipive ;T = di2/ay
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Haciendo un cambio de variable tenemos:

A=D+E (a—l—f) FBRE) oo (T6)

G2

G1 -
100 nm

8
e Y ._..--——'—-"l
‘ I
e — S—
Time Time

Namalized temperalune s

Figura 22. Variacion del tiempo de difusion de calor areal respecto al espesor

Para hacer el calculo de la difusividad térmica del pentéxido de niobio entre dos capas de
cromo; se debe hacer muestras con distintos espesores para poder calcularlo de manera
mas exacta y poder también calcular la resistencia entre las interfaces G1 y G2 las cuales
son representadas como Rb. Como se ve en la figura 21 lado izquierdo. Se puede ver que,
al comparar dos muestras consecutivas de distintos espesores, comparando el Tiempo de

difusién de calor areal. Usando la ecuacién 121. Para poder determinar de manera correcta
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la conductividad térmica de un material no metalico y transparente se necesitan por lo
menos dos muestras con distintos espesores para poder obtener distintos valores de las

variables A, B, D de la ecuacion 76.

A, =D, +E; (;1;) + B1(Rp) : A, =D; +E; (alf) + B, (Rp)
1/°‘f] = [El Bl]_l [Al - Dl](77)
Rb EZ BZ Az - D2

Con la ecuacion 77 se podra calcular la difusividad térmica ¢ del pentdxido de niobio y
la resistencia de interfaces Ry,. A su vez con la difusividad térmica se podra calcular la

conductividad térmica:

A= PCFOf ceeneneieeiiiieeeieeeee e eeeeeeeeeeeeneeneen(78)
2.5.2.2.2. Medicion de conductividad térmica en multicapas de pentéxido de niobio
y diéxido de silicio

Se ha trabajado en multicapas de pentéxido de niobio y didxido de silicio con distintos
espesores, para poder observar las curvas normalizadas con los tiempos maximos viendo
el comportamiento de la variacion de temperatura con respecto del tiempo en un wafer
compuesto con 10 periodos de una capa de pentdxido de niobio y una capa de diéxido de

silicio. Ver figura 23. [15,18,23,24,35,36]

00 nem ”

Figura 23. Vista de la distribuciéon de multicapas (izquierda). Vista del wafer entre

capas de 100 nm de Cromo (derecha)
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En la figura 24 lado izquierdo a se ve un esquema de las interfaces denotadas como G1,

G2, G3..., G21; estas interfaces generaran resistencias térmicas como se ve en la figura

24 lado derecho. [24,25,26,38]

-2 T
I —7;'!_ Ree =
T
lESCr-SlOZ
T»
B‘lb
bS Nb205

T21

=100 nm

RNb205

Rbsioz-nb205
Rub205

T,
RbCI‘-Nb2O5

T2

or FQCré T,

Figura 24. Vista de multicapas con interfaces (Izquierda). Vista de resistencias

térmicas de las capas y las interfaces entre capas (derecha)

En la figura 25 se puede ver la difusion de calor a través de las multicapas, generado un

calor transitorio en cada capa con una matriz 2 x 2 denominada S(&). [56-62]
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Figura 25. Representacion de difusion de calor a través de las multicapas

Aqui, la matriz 2 x 2 denominada S(Z) para las multicapas de 20 capas de 6xido y dos

capas de cromo en los extremos usamos la ecuaciéon 79 podremos para determinar la el

valor Ty (%) para luego hallar el valor del tiempo de area de calentamiento de difusién A

con la ecuacion 82.

qz3 ~ ~
— M — 0

T23] d1 1 > Q23

b T =3 ~
d] [’T}g]; Tos = 1y s Te® = Toa....

| =5®
=L

Usamos las resistencias que se generaran en las interfaces para poder generar la matriz

et (79)

2 x 2 denominada como S(¥) ver figura 25; consideramos las variables Rb como
resistencias de interfaces entre cromo y pentéxido de niobio o diéxido de silicio, Rs como

resistencias de interfaces entre di6xido de silicio y pent6xido de niobio.

cosh /Ztm —bm+§sinh /&ty

5 = & 9]

8= b_—f/zsinh,/‘g'rm cosh /Ztp, *[-R, 1]

cosh\/E_rs —bs\/zsinh\/‘g’_‘tsT 1 0] cosh \/&t¢ —bf\/z’sinh\/i_rf
~—smh\/§_rS cosh&r, | l-Rs 1J* -b%Esinh\/ETf coshTr; |*

cosh /&1,
-1 .
_Bs—ﬁ sinh/&tg

—bg,/Esinh \/ETS
cosh |/Et,
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cosh /&t —bg/Esinh /E1¢ 1 0 cosh /&t —bm+/§sinh /&t
B:_\}E sinh /Zt¢ cosh /Et¢ X [_Rb 1] X b_\l/E sinh /&t cosh /&t
f m

Las resistencias térmicas pueden considerarse iguales ya que se usado la técnica de
Sputtering para poder generar es las capas bajo las mismas condiciones de presion,
temperatura, corriente y voltaje; haciendo que estas resistencias de interfaces sean
minimas y se pueden considerar iguales ya se realizaron de la misma manera, y para
simplificar nuestro andlisis y poder usar los métodos numeéricos las consideraremos las
mismas. Se analizara las resistencias de interface de forma constante desde G1 y G21.
Ver figura 24. [58]

Rs = Rb

cosh /Et, —bm+/&sinh /&t

. ~ 0
@) = bm\l/ESinh It cosh /&t X[—Rs 1]x

cosh \/ﬁ —bs\/f sinh /&t . cosh \/ET —bfﬁ sinh \/ET 0
l;:\;i i £t cosh \/Et, [—R ] -— smh cosh [—R ]

cosh /¢ty —bmy&sinh /&t
XL_ -1 sinh\[’g"r_m oS E’tm ....................................................

Hallamos el tiempo de area de calentamiento de difusion A para las multicapas usando

las ecuaciones 73 y 75 para multicapas tenemos:

A= ["[1— (bmvTm + 10beyTs + 10bsy/Tg + byvTrm)- Tr(H)]dt. .. cceenne. (82)
A =lim %- (2byy/Tm + 10bg/T¢ + 10bs,/rs).'T‘,_(§)]

Se usaran los dos primeros términos ya que los demas términos se irdn eliminando

conforme se realice la derivacion y se remplace & = 0O en el limite para hallar A.
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Se usaran métodos numéricos usando valores constantes y variables para poder hallar el
tiempo difusidon de calor areal (A) para las multicapas; se trabajard con los valores
conocidos del cromo, pentéxido de niobio y los valores tedricos conocidos del diéxido de
silicio para hallar el tiempo de difusién y efusividad de los distintos materiales a la

temperatura de 26°C.

Datos del cromo:
2 k
ag = 26.8 MM/ . Cp_ce = 448 '/kg Kk Pce=7190 "8/ 4

d, = 100 nm

Datos del pentéxido de niobio [74]:
kg /

Mwzos = 11W/ k5 Coonbzos =501 /g 3 Pabzos = 4300 <8/
Datos del didéxido de silicio:

Para los valores del didxido de silicio se ha tomado valores teéricos conocidos. [19, 75]

k
Asioz = 1-4W/m K » Cp-sioz = 1000 I/kg K 3 Psioz = 2200 g/m3
Para un célculo mucho mas rapido y eficiente se ha usado el software SCILAB el cual es
un software libre; con el cual se han generado programas colocando los datos de los
materiales como valores constantes variando los espesores de las capas y la resistencia de

interfaces. El programa generado se podra ver en el anexo 8.

. 1
A =lim %- (2bmvTm + 10be/Ts + 10bs,/rs).;] .................................. (84)

En el programa hecho en SCILAB ha sido posible hallar el valor de “b” tomando valores

constantes de los materiales y espesores de 10.9 nm de diéxido de silicio y 32.56 nm de
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pentéxido de niobio para la muestra X2 como se ve en el anexo 8. Con un valor de
2
resistencia de interfaces de Rg = 2x1078 M K/W.

Eb .......................................

A =lim [
§-0

La variable “b” es un polinomio de grado 36 sin coeficiente de grado cero por lo que en

A se puede simplificar la variable §. Generando asi una division de polinomios:

__ b—(2bpy VT, +10bg,/Tr+10bs/T)E
- E 0000000000 e 000 00t 00 0 e0 0000 000000000000

B SR ¢. 1)

A = lim [g] e (8T)

Al usar las propiedades de la funcion de Laplace en una divisiéon de polinomios se puede

derivar el numerador y al denominador (teorema de Hospital) con respecto de &.

. dB/d
A = lim |—’—§-| ............................................................................. (88)
£0

Una vez derivado los polinomios del numerador y el denominador se reemplazan § = 0
obteniendo los coeficientes de grado cero de cada polinomio del numerador y del

denominador hallando asi el tiempo de difusién de calor areal A.

0.000000437587008

A= 1.58546408

= 2.75999320x 10 "seg

Analizamos las curvas de tiempo de difusidn de calor areal variando segun el valor de la

resistencia de interfaces para lo cual tomamos diversos valores los cuales son: Rg =

Rg =
1.5x10-8 M* K/ R =1x10"® M* K/, R =0x10"8 m* K/ variando los
valores del tiempo de difusién de calor areal; para comparar y definir curvas de tiempo

de difusidén de calor areal con respecto al espesor, se usan variables como son: As, A3, A2,

A1s, Aos, Ao para cada resistencia de interface respectivamente.
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2.5.2.2.2.1. Aproximacion por error minimo cuadritico para calculo de
conductividad térmica de pentéxido de niobio, conductividad térmica de

dioxido de silicio y resistencia de interfaces en multicapas.

La técnica de minimos cuadrados se usa comunmente en el ajuste de curvas. Muchos
otros problemas de optimizacion pueden expresarse también en forma de minimos
cuadrados. Para encontrar la curva que mejor se ajuste a la tendencia general de
crecimiento de los datos, se utilizan técnicas de regresion con minimos cuadrados. Que

consisten en minimizar los errores entre los modelos de ajuste y los datos. Ver Figura 26.

Figura 26. Regresion con minimos cuadrados para el ajuste de curvas

Se podra estimar estos pardmetros al compararlos con el valor experimental del tiempo
de difusién de calor experimental definida “Ax”, hallando asi su error “E” como se ve en

la ecuacion 135. Se hallara el error para cada muestra.

Ei = |AX) — Ajl e (89)

Una vez encontrado el error para cada muestra analizamos el error cuadrético “Ec” el cual
estd definido como la suma de cuadrados de los errores encontrados como se ve la
ecuacion 89. Se debe hallar el valor minimo error cuadratico. Para esto se debe elegir los
valores de los pardmetros de Aynp20s,Asioz, Rs para obtener el Ec y luego compararlos
para obtener el minimo valor. La combinacién de parametros que nos dé el minimo error

cuadratico seran los mejores valores estimados.

E.=YL (ED?=minimo .........cccccoimiiiiniiiiiiccceeeeeeenn(90)
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2.5.2.2.2.2. Medicion de resistencia térmica de wafer de pent6xido de niobio y

dioxido de silicio en la multicapa.

Usando la figura 27 (a) podemos ver que las resistencias térmicas generadas por las capas
de pentoxido de niobio, diéxido de silicio y las resistencias de interfaces se encuentran en
serie, analizandolo en un sistema estacionario podemos hallar la resistencia térmica total

del wafer sumando todas las resistencias como se ve en la ecuacion 95. [65]

| T
€502
‘er205
€s102 er f‘> er
s “_~> Rubzos Rsio2
~
Rsaoz*-'J €s02
Rs
R =}
NB205 &em:zos
|
Rs :
RSOZ €si02
i
Rs |.
Ryb208
a) o s h 4 L ol |

Figura 27. a) Resistencias del wafer en multicapas, b) Resistencia térmica de capa

de pento6xido de niobio, c) Resistencia térmica de capa de di6xido de silicio

La suma de espesores de las capas de pentdxido de niobio y didxido de silicio:

er = 10 €Nnbzos T+ 10 eSioz.......................................................................(91)

La relacion entre los espesores de las capas de pentéxido de niobio y didxido de silicio:

n = esijo2/€Nb20s

Se calcula la resistencia térmica del wafer:

Rt = X Ry, F X Rint coeevneereeieiiieiiaeiieiineeeeeiieeineeneeineesnssneessnsesseseeenso(92)
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La sumatoria de resistencias generadas por las capas de pent6xido de niobio y diéxido de
silicio se pueden calcular de la siguiente manera:

10xe 10 x eg;j
DRox = = NB20S 4 TZXESI0Z s (93)
Nb205 $i02

Las resistencias térmicas de interfaces se pueden obtener sumando las resistencias
térmicas en cada interface, asumiendo que las resistencias térmicas son iguales y se tiene
19 interfaces dentro wafer de multicapas como se ve en la figura 21 lado izquierdo desde
G2 hasta G20.

S Rint = LR e eeseeeeeeeeeeseneennn(94)

Reemplazando tenemos que la resistencia térmica generada dentro del wafer sera:

n

Rt = — L L4 ]+19R 95
(1+n) D\Nb20s Asioz S )

Para la comparacion de resistencias térmicas totales con capas de pentdxido de niobio y

diéxido de silicio tenemos:

- Para la generacion de resistencia térmica en una capa de pent6xido de niobio como se

ve en la figura 27(b) se usara la ecuacion 96.

- Para la generacion de resistencia térmica en una capa de pentéxido de niobio como se

ve en la figura 27(c) se usara la ecuacién 97.

Rt = T e, (97)
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2.6. Barreras térmicas

Los recubrimientos de barrera térmica (TBC por sus siglas en inglés) son sistemas de
materiales avanzados que generalmente se aplican a superficies metédlicas que operan a
temperaturas elevadas, como turbinas de gas o partes de motores de autos y aviones, como
una forma de gestion del calor de escape.

En nuestro caso usaremos al pentoxido de niobio como material fundamental para la
creacion de barreras térmicas sobre materiales metéalicos de distintos usos y haremos los
céalculos pertinentes para ver las variaciones de calor que se dan a través de las paredes

de las piezas a usar. [66-68]

Estos revestimientos de materiales aislantes térmicos de 12 um y 100 um de espesor por
cada forma de 6xido para generar las capas, sirven para aislar componentes de cargas
térmicas grandes y prolongadas que pueden soportar una diferencia de temperatura

apreciable, entre las aleaciones que soportan la carga y la superficie del revestimiento.

2.6.1. Simulacion de transferencia de calor en SOLIDWORKS Simulation

SOLIDWORKS Simulation cuenta con analisis térmicos que nos permite predecir el
comportamiento del calor en nuestros disefios y asi poder hacer cambios en la geometria
de nuestros disefios, en el tipo de material, o en cualquier factor fisico que esté alterando

las condiciones de trabajo de nuestros productos.

Los analisis térmicos son relativamente faciles de realizar, pero son dificil de medir
fisicamente, especialmente cuando se trata de componentes internos. Es por eso que la
validacién virtual nos facilita mucho las cosas, este nos muestras una serie de resultados

como lo son temperatura, gradiente de temperatura, flujo de calor, etc.

2.6.2. Analisis de barreras térmicas de pentoxido de niobio sobre piezas de aluminio

Se vera andlisis de piezas de aluminio con una conduccién unidimensional de estado
estable para lo cual se ha considerado que distintas formas geométricas como son: placas

circulares y cilindros para poder ver la transferencia de calor a través de estas piezas. Al
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final también se vera como es el paso de calor a través de una pieza de aluminio llamada
piston en una camara de combustion interna la cual esta expuesto a altas temperaturas y
altas presion para los cuales se podra observar la variacion de temperatura y el paso de

calor sera menor.

2.6.2.1. Analisis térmico con conduccion térmica unidimensional en placa circular y

cilindro hueco de aluminio

Para el caso de barreras térmicas en paredes se podra ver que usando un anélisis
unidimensional de estado estable para los cuales se usaran temperatura en dos extremos
o las dos caras opuestas usando esto podemos hacer una comparacion entre los tipos de
flujos de calor en piezas con recubrimiento y sin recubrimiento para ello usaremos la

ecuacion 9 y 10. Ver figura 28.

T2 T2

Figura 28. a) Transferencia de calor en pared de aluminio b) Transferencia de

calor en paredes de pent6xido de niobio

La conduccion unidimensional de estado estable en una pared plana sin generacion
interna de calor, el flujo de calor es una constante e independiente de x. También se
consideran que las paredes no presentan rugosidades y por consiguiente no presentaran

resistencias de interfaces.
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dx\ dx
d A
d—‘f = Q1 = 22 (Ty = To)erereoeeieieie e (98)

La resistencia térmica generada por la pared de aluminio en la placa circular se puede
calcular con la ecuacion 98.

L¢
Al

La ecuacion 100 servira para poder calcular el flujo de calor a través de la pared de

aluminio. Ver grafica 29.a

b) m=p

Q2

Figura 29. a) Transferencia de calor a través de las resistencias térmicas del
aluminio b) Transferencia de calor a través de las resistencias térmicas del

aluminio y del pentoxido de niobio

De manera general para el calculo del flujo de calor a través de multiples paredes se puede

calcular como:

Con la ecuaciéon 100 se podra calcular el calor total transferido a través de la placa de

aluminio con pentéxido de niobio como se ve en la figura 29.b que estara determinada
por:

T,-T,
qz Sp— Ll , ]-‘2 ......................................................................... (101)
AANb20s Alal
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Asumiendo conductividades térmicas del pentéxido de niobio y del aluminio de 1
W/mK y 232 W/mK respectivamente haciendo la comparacion de sus coeficientes de
conductividad térmica tenemos que:

Aa)l > Anbzos

1 1
>
AANb20s  AAag
L L L L
1 L b Lo
AAnbzos AAal Ada Alp
Ly L L¢

+ >
AMNbzos  Alal Alg
T1 —Tz > T1 —T2

Lt Lq +
AXpl AANb2zOs AAa)

Para el analisis unidimensional de estado estable tenemos que las variaciones en cada
extremo de la pared se pueden dar cuenta que al colocar la diferencia de temperatura en
los casos ay b de la figura 29 vemos que el calor q, es menor que q; por lo cual inferimos
que al colocar una capa de pentéxido de niobio servird como un barrera térmica o escudo
térmico; que disminuira la conduccidn de calor cuando se usa la barrera térmica. Con la
ecuacion 102 podremos generar graficas para comparar la variacion de temperatura con

respecto al espesor que atraviesa el flujo de calor.

Para el caso de otra forma geométrica que es el cilindro hueco, se puede ver las barreras
térmicas en paredes internas, se podra ver que usando un analisis unidimensional de
estado estable para los cuales se usaran temperaturas dentro y fuera del cilindro usando
esto podemos hacer una comparacion entre los tipos de flujos de calor en piezas con
recubrimiento y sin recubrimiento para ello usaremos la ecuaciéon 9 y 10. Para poder
determinar el calor conducid a través del cilindro.

Para condiciones de estado estable sin generacion de calor por sumidero, la forma

apropiada de la ecuacion de calor es:

A ) = 0, (103)

rdr ;
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La rapidez a la que se conduce la energia a través de cualquier superficie cilindrica en el

s6lido se expresa como:

dqQ dT dT
= G = AT = AL St (104)

Usando la teoria de resistencias térmicas podemos hallar el flujo de calor en un cilindro
hueco de las figuras 30 a)

Rc — In(rz/rq)

R (105)
_T1-T2 _ T;-Tp

Q1 = T T Mgy e (106)
ZT[A.AIL

Con la ecuacién 104 se podra calcular el calor total transferido a través de paredes
cilindricas de aluminio con pentéxido de niobio que estar4d determinada por:

T,1-T,
ln(rs/rl) _Lln(rz/rs)‘ ..............................................................
2MLAND205  2TlAg)

Esta ecuacion 107 se puede hallar el flujo de calor como se ve la Figura 55 b) con el

recubrimiento de pentdxido de niobio de la pared interna.

I | l [ |

Figura 30. a) Transferencia de calor en cilindro hueco de aluminio b)

Transferencia de calor en paredes de Nb20s

62



Sabiendo las conductividades térmicas del pentdéxido de niobio y del aluminio de 1
W/m K Y232 W/m K respectivamente haciendo la comparacion de sus coeficientes de
conductividad térmica en un cilindro hueco tenemos que:

Aa1 > Anb20s

r, >r3 >r;

:—2 >1;In(ry/r3) > 0; :—3 >1,In(rg/r;) > 0; :—2 >1;In(ry/r;) >0

3 1 1

In(rz/ry) In(r3/ry)
ZanNbZOS ZﬂLlAl

In(rs/ry) In(rz/ry) _ In(r3/ry)  In(ry/r3)
>
2ntLANp205  2TLAL 2mLA L, 2mLA,,

T,-T>
ln(rz/rl) ln(r3/r1) , ln(rz/r3) ----------------------------------------------- (108)
21'[L7\Al ZﬂLAszosT ZTILAAI

Con esta comparacioén podemos concluir que el flujo de calor por 4rea cuando se coloca
el pentdxido de niobio, es menor que cuando no lo lleva; por lo que el pentéxido de niobio
puede actuar como una barrera o escudo térmico. Con la ecuacién 108 podremos generar
graficas para comparar la variacién de temperatura con respecto al espesor que atraviesa

el flyjo de calor.

2.6.2.2. Aplicacion de Barreras térmicas en piezas de aluminio de motor de 2 tiempos

Se dara una aplicacién al pentéxido de niobio como barrera térmica en una pieza de un
motor de dos tiempos que genera una potencia de 2 HP con un cilindro de combustién
con aletas de enfriamiento como se muestra en la figura 31 lado derecho. Con un sistema
de activacion de chispa generado por una bujia para generar la explosién en la caAmara de
combustion. Por lo cual sabemos que el ciclo de combustién es el ciclo Otto y con el
podremos hacer el andlisis térmico sobre la pieza de aluminio que en este caso solo se
analizaré el piston con un recubrimiento de 100 um de espesor de pent6xido de niobio.
[64-68]. Las barreras térmicas se han estado usando en piezas de motores de combustion,

motores de reaccidn y turbinas de gas ya que estos componentes estan expuestos a una
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alta temperatura y pueden sufrir desgaste en el uso, por la variacion brusca de temperatura
através de las piezas. También sirven para mejorar la eficiencia de los motores los cuales
tienen grandes pérdidas generadas por la transferencia de calor. En este caso se vera como
varia la temperatura a través de una pieza para la generacién de movimiento en un motor
de combustion interna ya que los motores actuales tienen una baja eficiencia de alrededor

de 30 % con pérdidas de friccién y calor de 70%.

Para el analisis de los motores de encendido por chispa se debe usar el ciclo de Otto con
el cual se podra hacer un andlisis teérico del uso y funcionamiento del motor de

combustién. [64]

Figura 31. Vista interna de un motor de combustion de 2 tipos (izquierda).

Diagrama de Volumen vs Presion (Ciclo Otto) (derecha)

El ciclo de Otto es muy completo con la parte tedrica para la determinacion del trabajo
generado por el motor de combustion, pero en la practica tiene sus limitaciones. El trabajo
teorico generado por el motor se vera como la diferencia de calor generado y liberado en

las etapas de combustidn y escape de gases.

W tedrico= Qi1- Q2

Pero en la practica; el modelo del ciclo de Otto toma distintas consideraciones que no se
aplican en la practica como en la fase de compresion y expansion del piston dentro de la
camara de combustion; se toma que son fases adiabaticas sin generacion de calor; lo cual

no puede ser posible ya que todos los materiales tienen conductividad de calor y no
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existen materiales adiabaticos. Otra perdida, se podria considerar en las perdidas por
friccion generadas por movimiento del piston en el cilindro el cual generara calor y se

transmitird a través del piston y del cilindro.

El trabajo real va hacer determinado restando el trabajo generado segun el ciclo de Otto
menos el calor perdido por la fricciéon y la conduccion de calor entre las piezas de la

camara se combustion del motor

W real= W tedrico — W perdido
W perdido= Qcond + Qconv+ Qrad + Qfric + Qo

Qcond: Calor por conduccion
Qconv: Calor por conveccion
Qrad: Calor por radiacion
Qfric: calor por friccion

Qo: Otros tipos de calor

Se puede ver que existen muchas pérdidas por la conduccién de calor y friccién entre
piezas. Para poder reducir las pérdidas por conduccién de calor y mantener las piezas por
mas tiempo, disminuyendo el desgaste por la variacion de temperatura; se usaran barreras
térmicas en la parte interna del motor de combustién como se muestra en la figura 31 lado

izquierdo.

CAPITULO III

3. Parte experimental

3.1. Experimentacién por la técnica de Sputtering

Para la experimentacion hemos usado como sustratos planchos de aluminio circulares de
49 mm de didametro con 0.3 mm de espesor como sustratos. Para las multicapas se hicieron
muestras con sustratos de vidrio y zafiro, para las nanocapas de cromo, di6xido de silicio
y pentoxido de niobio haciendo el analisis de calculo de conductividad térmica usando el

método de Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica Laser Flash
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Ultrarrapido [3]. Hemos usados sustratos de silicio para determinar los espesores en las
muestras. Se usaron parametros de presion para los gases de argdén y oxigeno para generar
las capas de pent6xido de niobio en el caso de recubrimiento sobre la pieza de aluminio
circular; en el caso de sustratos de vidrio y zafiro para la generacion de multicapas de

cromo, pentdxido de niobio y diéxido de silicio.
3.2. Descripcion del equipo

3.2.1. Contenedor (Camara de Vacio)

Esta estructura de acero de 2mm de espesor sera donde se tendra la interaccion del sustrato
con el magnetron esta estructura debe ser de manera curvada para resistir las grandes
presiones de vacio que deseamos aplicar dentro ella, en su base habra una plancha circular
con un jebe para evitar que el aire ingrese cuando se realice el vacio con las bombas. Se

han usado dos camaras de vacio. Ver Figura 32.

Figura 32. Vista de la cAmara 1 de vacio para Sputtering (izquierda). Vista de la

camara 2 de vacio para Sputtering (derecha)

En la camara 1 de vacio se realizaron los recubrimientos de pentéxido de niobio sobre
palcas de aluminio de 0.3 mm de espesor y los recubrimiento de multicapas de pentéxido
de niobio, dioxido de silicio y dos capas de cromo.ya que en esta camara de vacio se
pueden usar mas de dos magnetron a la vez lo cual fue ideal para la creacion de multicapas

sobre vidrio y zafiro. Ver Figura 32 lado izquierdo.
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Figura 33. Vista interior de la cAmara 2 de vacio (izquierda). Vista de posicion de

magnetrones en la cAmara 1 de vacio (derecha)

En la Figura 33 en el lado izquierda podremos ver el posicionamiento de las muestras y
del magnetrén en la cdmara 2 de vacio, podemos ver un portamuestras que también es
una resistencia térmica para poder calentar la caAmara 2 de vacio; y se puede ver que solo
se pueden usar como maximo dos magnetrones en este caso se usaron un magnetrén de
cromo de 3 pulgadas y un magnetrén de niobio de 4 pulgas para poder formar multicapas

de pentéxido de Niobio y las dos capas de 100 nm de Cromo.

En la figura 33 en el lado derecha se puede ver la disposiciéon de los magnetrones para
poder realizar el recubrimiento de multicapas. En este caso podemos ver un magnetrén
con target de niobio de 4 pulgadas, un magnetréon con target de cromo de 4” y un
magnetrén con target de silicio de 3. Con ellos ha sido posible obtener las dos capas de
cromo, las diez capas pentoéxido de niobio y las diez capas de didxido de silicio. Esta

distribucion fue usada en la camara 1 de vacio
3.2.2. Bombas

3.2.2.1. Bomba mecanica

La bomba mecanica usada en el proceso de Sputtering, con esta bomba se iniciara el
proceso de vacio ya que con esta bomba podremos alcanzar una presién de 102 mbar por

lo cual es muy importante en el uso de la técnica de Sputtering. Su Marca es PFEIFFER,
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su modelo es Duo M10. Esta bomba es usada tanto en la camara 1 y 2 de vacio. Ver figura
34.

Figura 34. Bomba de vacio mecanico para Sputtering

3.2.2.2. Bomba turbomolecular

La bomba de marca PFEIFFER se encendera luego que se realice el vaciado usando la
bomba mecénica con esta bomba se alcanzaran presiones de hasta 103 m bar deber estar
prendida tanto en el proceso de desorcion y recubrimiento de la pieza metélica usando el
magnetron. Esta bomba es usada en la camara 1 y 2 de vacio. Su sistema de refrigeracion,

es a través de un sistema de ventilacion de aire. Ver figura 35 lado izquierdo.

Figura 35. Bomba turbomolecular (MARCA: PFEIFFER) (izquierda). Bomba
turbomolecular (MARCA: LEYBOLD) (derecha)

Esta bomba de marca LEYBOLD se encendera luego que se realice el proceso de
desorcién usan se debe usar prendiendo la bomba de agua para que le de refrigeracion.

Esta bomba se usa en el tltimo proceso para alcanzarla presién adecuada de 10°°m bar, y
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debe estar encendida cuando se dé recubrimiento de la pieza metalica. Esta bomba es
usada solo en la cdmara 1 de vacio ya que al tener mayor volumen se necesita una bomba
extra para alcanzar los niveles bajos de presion. Esta bomba necesita un sistema de
refrigeracion usado con agua para mantener su temperatura baja. Ver figura 35 lado

derecho
3.2.2.3. Sistemas de control y eléctrico de las bombas de vacio

3.2.2.3.1. Para Camara 1 de vacio

Para el control de la Bomba turbomolecular 1 (MARCA: PFEIFFER) tenemos:
- Tacoémetro: la cual medir4 las RPM de la bomba de vacio. Ver figura 36.
Para el control de la Bomba turbomolecular 2 (MARCA: LEYBOLD) tenemos:
- Fuente de voltaje: con la cual podremos encender la bomba de vacio.
Para el control de la presion tenemos:
- Vacuémetro: con el cual podremos medir el nivel de presion en el sistema y poder

regularlo. Ver figura 36.

I VACUGMETRO

Figura 36. Sistema eléctrico y de control de la Camara 1 de vacio

3.2.2.3.2. Para Camara 2 de vacio

Para el control de la Bomba turbomolecular tenemos:
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Fuente de voltaje: con la cual podremos encender la bomba de vacio
turbomolecular. Ver figura 37.
Para el control de la presion tenemos:
- Flujéometros de O2y Ar: con los cuales podremos medir el nivel de presion de
O2 y Ar en el sistema y poder regularlo. Las unidades que se usas son sccm
"Standard Cubic Centimeter per Minute" (centimetros cubicos estandar por

minuto). Ver figura 37.

FUENTE DE BOMBA
TURBOMOLECULAR *

AUJOMETROS DE
[ L

Figura 37. Sistema eléctrico y de control de la Camara 2 de vacio

3.2.3. Magnetrén

3.2.3.1. Caracteristicas y componentes

El magnetrén es la pieza fundamental en la técnica de Sputtering. El magnetron esta
compuesto principalmente por un juego de imanes permanentes, un catodo, un dnodo y
un sistema de enfriamiento, tal como se muestra en la Figura 38 lado izquierdo. El blanco
es polarizado negativamente con el fin de atraer los iones de los atomos de argén. El
campo magnético se genera por medio de unos imanes permanentes colocados en la parte
posterior de catodo refrigerado. Para el control del magnetréon usaremos una fuente de
corriente continua en la cual podremos medir el amperaje, voltaje necesario para la
activacion del magnetrén. Se ha usado corrientes de 500 mA y 423 V. Ver figura 38 lado

derecho.
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JARGET O BLANCO

PIEZA DE COBRE

Figura 38. Vista explosionada del magnetron (izquierda). Fuente de corriente DC

para el magnetron (derecha)

3.2.4. Fuente de calor

Se ha usado una fuente de calor para trabajar la muestra a una temperatura de entre 400
°C y 350 °C con este fin se han usado resistencias eléctricas térmicas para obtener la

temperatura adecuada para tener unas capas uniformes sobre los sustratos. Ver figura 39.

Figura 39. Fuente de calor
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3.3. Condiciones y parametros para distintos sustratos

3.3.1. Condiciones de trabajo para recubrimientos de 6xido de niobio sobre las

placas de aluminio

Para las primeras muestras se trabajé sobre placas de aluminio de 0.3 mm y el
recubrimiento de 6xido de niobio sobre el aluminio dejo la capa de la muestra de color
blanco como se muestra en la figura 40. Con ella se ha trabajado el método de céalculo de

conductividad térmica con placas calientes.

Figura 40. Piezas de aluminio recubiertas con oxido de niobio

Para la elaboracion de la capa de 6xido se han tenido en cuenta los siguientes parametros
como se muestra en la Tabla 1. Los cuales son: Presion de argén para formar el plasma,
presion de Oxigeno para formacidn del 6xido, tiempo de recubrimiento para saber qué
tan gruesa es la capa de 6xido, el voltaje, corriente y temperatura los cuales influirdn en

el crecimiento de la capa de 6xido de niobio

1 6 8.9 2.00 430 500 400

2 6 8.9 2.00 430 500 400

3 6 8.9 2.00 430 500 400

4 6 8.9 0.83 430 500 400
I s 6 8.9 3.10 430 500 a0 1l

6 6 8.9 2.00 430 500 400
I 7 6 8.9 2.00 430 500 400 4
| 8 6 8.9 2.00 430 500 400
| 9 6 8.9 24.69 430 500 a0 i
| T 6 8.9 24.69 430 500 400
I u 6 8.9 6.00 430 500 400 4
I 2 6 8.9 6.00 430 500 400
L 6 8.9 2.00 430 500 400 l

Tabla 1. Datos de ensayos en sustratos de placas de aluminio
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3.3.2. Condiciones de trabajo para recubrimientos de 6xido de niobio sobre vidrio y

zafiro

En la figura 41 se puede ver la muestra de vidrio o zafiro en la cuales se han colocado
capas de 6xido de niobio, oxido de silicio y las dos capas de cromo de 100 nm. Se ven de
ese color plateado ya que se ha usado el cromo para recubrir la primera y altima capa de
la muestra. Esta muestra es cuadrada de 18mm x 18 mm con Imm de espesor. Estas
medidas se han dado para poder medir la conductividad térmica usando el Método TDTR

(Time Domain Thermal Reflectance).

Figura 41. Vista de muestra de multicapas sobre vidrio

Se han realizado muestras en vidrio para poder realizar las pruebas usando el método de
TDTR (Time Domain Thermal Reflectance) para ello se ha usado capas de cromo y oxido
de niobio. Estas muestras fueron realizadas en la camara 2 de vacio, ya que solo se
necesitaban solo dos magnetrones, como se ve en la Figura 37, para generar las capas de
cromo y oxido de niobio, se usaron flujdmetros para poder medir el ingreso de los gases
de oxigeno y argdn; para la formacién de plasma y las capas de cromo y de 6xido de
niobio. Se han mantenido los flujos de argén en 12 sccm y de oxigeno en 1.5 sccm para
7 muestras y se ha cambiado los flujos en las 2 tltimas muestras. Como se ve en la tabla

2.[33]
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1 12.3 15 4 min 3.75min 4min 86.50% 13.50%

2 12.3 1.5 4 min 7.5min 4min 86.50% 13.50%
l 3 12.3 1.5 4 min 12.21 min 4 min 86.50% 13.50% I
I 4 12.3 15 4min 15 min 4min 86.50% 13.50% |
I 5 123 1.5 4min 18.75 min 4 min 86.50% 13.50% I

6 123 1.5 4 min 42.85 min 4 min 86.50% 13.50%

7 12.3 15 4min 64.28 min 4 min 86.50% 13.50%

8 123 1 4 min 7.5min 4 min 90.00% 10.00%

9 7.5min 17.50%

Tabla 2. Datos de ensayos en sustratos de vidrio con recubrimiento de cromo y

oxido de niobio

Se han realizado muestras de multicapas sobre zafiro, en nuestro caso estas muestras estan
denominadas como ZP1 y ZP2. Para las demas muestras se ha usado vidrio como sustrato
los cuales los hemos denominado: X1, X2, X3, X4. Para realizar esta muestras con
multicapas de cromo, pentéxido de niobio y diéxido de silicio; se han usado la cdmara 1
de vacio ya que se necesitaba usar tres magnetrones para generar multicapa como se ve
en la Figura 23 y hemos usado parametros constantes para cada tipo de sustrato; para
realizar las muestras solo hemos variado los tiempos de recubrimiento para generar capas
de distintos grosores en oxido de niobio y oxido de silicio, manteniendo constante los 100

nm de las capas de cromo que actian como material transductor. Ver Tabla 3.

1 zr1 5.6 9.4 31.5' 430 500 mA 400

2 zpP2 5.6 9.4 25'36" 430 500 mA 400

3 X1 6 8.9 15'45" 430 500 mA 400

ll 4 X2 6 8.9 7'54" 430 500 mA 400

I 5 X3 6 8.9 39'24" 430 500 mA 400

| 6 X4 6 8.9 78'48" 430 500 mA 400
===~

Tabla 3. Datos de ensayos en sustratos de vidrio y zafiro con recubrimientos de

cromo, oxido de niobio y oxido de silicio (multicapas)

En la tabla 4 se puede observar los distintos tiempos usados para el recubrimiento de las
multicapas en las muestras de vidrio y zafiro; para obtener diversos espesores de 6xido

de niobio y oxido de silicio intercalados uno después de otro.
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1 Cr 110" | 110" 4 4 4 4
2 Si0s 3 2 3 2 1 4

3 Nb2Os 3 2 3 2 1 4

4 SiO: 3 2 3 2 1 4

5 Nb:Os 3 2 3 2 1 4

6 Si0s 3 2 3 2 1 4

7 Nb2Os 3 2 3 2 g 4

8 Si0s 3 2 3 2 1 4

9 Nb:Os 3 2 3 2 1 4

Il 10 Si0: 3 2 3 2 1 4
11 Nb:Os 3 2 3 2 1 4
12 Si0: 3 2 3 2 1 4
13 Nb=0s 3 2 3 2 1 4

[ 14 Si0: 3 2 3 2 1 4
2 3 2 1 4

16 Si0s 3 2 3 2 1 4
17 Nb:Os 3: 2 3 2 1 4
18 Si0s 3 2 3 2 1 4
[ 19 | nb:Os 3 2 3 2 1 4
20 Si0s 3 2 3 2 1 4
21 Nb=Os 3 2 3 2 1 4
22 Cr 1'10" 1'10" 4 4 4 4

Tabla 4. Datos de los tiempos de recubrimientos de las multicapas sobre vidrio y

zafiro para la obtencion de multicapas

3.4. Método de discos calientes de cobre en estado estacionario

Para hallar la conductividad térmica del Pent6xido de Niobio hemos usado el método
estacionario dando un flujo de calor constante en el tiempo a través de una resistencia
eléctrica térmica de forma cuadrada de 91.3 Q la cual generaré calor a la cara de uno de
las piezas de cobre el cual a su vez generara una variacion de temperatura en su otra cara
para lo cual el calor se ira transmitiendo de una material a otro haciendo que el calor pase
a través del recubrimiento de pentéxido de Niobio con el cual podremos calcular el valor
de su coeficiente de conductividad térmica. Luego que las temperaturas se mantengan
estables a cierta temperatura la fuente de calor se apagara para hacer el andlisis

estacionario sin fuente de calor. Ver figura 42.

Este ensayo estd compuesto por las siguientes componentes:

La resistencia térmica: con un valor de 91.3 Q
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- La base ceramica

- La fuente de voltaje la cual nos dara un rango de voltaje de 60, 120, 220 voltios

- Termocuplas son fundamentales para poder determinar la variaciéon de
temperatura entre materiales.

- Un ventilador el cual se usara para mantener constante la temperatura que disipa

el calor al ambiente.

u
FUENTE DE TERMOCUPLAS

Figura 42. Equipo de ensayo de conductividad térmica

3.4.1. Datos y parametros para el calculo conductividad térmica con discos calientes

Al poner el recubrimiento hacia el lado de abajo podremos determinar el coeficiente de
conductividad térmico sabiendo las tres temperaturas medias que se obtendran de las

termocuplas. Ver figura 43.

1.

I i

Figura 43. Recubrimiento posicionado hacia abajo

Habra datos de los cuales permanezcan constantes como seran el:

Los espesores de las piezas: L1, L2, L3, L4, Ls
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El area de contacto entre piezas: A

Temperatura de termocuplas: Ti.2, Ta-s, Ts.6

DATOS DE ENSAYO

0.00188574|m?

Tabla 5. Datos generales del ensayo

Se usara unas muestras de 12um de espesor para poder calcular la conductividad térmica

del 6xido de niobio, en distintas temperaturas entre 87 y 150 °C como se ve en la tabla 6.

1 12 149 137 132
2 12 116 111 108
3 12 101 81 77
3 12 87 80 76
4 12 103 91 87
S5 12 107 85 81

Tabla 6. Temperatura de termocuplas

3.5. Método de medicion de Termoreflectancia

3.5.1. Método Laser Flash Ultrarrapido — Calentamiento Posterior/Deteccion

Frontal (RF)

El hecho de que las propiedades termofisicas de las capas finas difieran
considerablemente de las del mismo material con mayor grosor requiere de una técnica
que supere las limitaciones del método clasico Laser Flash (LFA). El llamado método
laser flash ultrarrapido también es conocido como el método de calentamiento
posterior/deteccion frontal. La difusividad térmica medida es la componente
perpendicular a través del grosor de la superficie de la muestra. El laser pulsado irradia la
parte trasera de la muestra. En la figura 44 se ve como se vera la conductividad térmica

de un material el cual se encontrara entre dos capas como materiales transductores los
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cuales se conoce sus propiedades fisicas por un analisis térmico hecho previamente. Con

este es posible calcular la conductividad térmica haciendo un anélisis de 3 capas.

Photc detector RF method

Metal coating T_:
(Mo, Al P1)
= 160 hm

TranspaientSubstrate
(o1 double-sided
optically polished

Fump Laser )
s stliconsubstrate)

Figura 44. Configuracion RF especifica para sustratos transparentes.
3.5.2. Equipo de Time Domain Thermal Reflectance (TDTR)

3.5.2.1. Equipo NanoTR

La vanguardista tecnologia de tratamiento de la sefial del NanoTR permite realizar
medidas de alta velocidad. Con este equipo de termoreflectancia se irradia la muestra
periddicamente cada 20 pus con un pulso de laser de 1 ns de anchura de pulso. La
respuesta resultante en temperatura se aplica a un laser CW (laser de onda continua, sonda
laser). Gracias a una integracion de alta velocidad de sefiales repetitivas se puede obtener
una relacion sefial/ruido excelente. El equipo NanoTR cumple las normas JIS R 1689, JIS
R 1690, y es trazable SI para el patron de tiempo de difusion de calor de capas finas
(RM1301-a), suministrado por AIST.

3.5.2.1.1. Colocacién y descripcion de componentes para la medicién de datos del

equipo Nano TR
Para el uso del método de TDTR se debera usar diferentes implementos como se ve en la
figura 45 y 46 para poder medir la conductividad térmica en las peliculas delgadas entre

estos equipos tenemos:

1. Bomba Laser (Pump Laser): con la cual podemos generar luz a diferentes

amplitudes para poder determinar la reflectancia en los materiales.
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2. Sonda laser (Probe laser): con el que se podra detectar la amplitud exacta que esta
saliendo de la bomba laser

3. Convertidor de AC a DC: para cambiar el tipo de corriente y para entender mejor
la sefial.

4. Photo detector: con €l se podra ver o detectar las ondas reflectadas y de esta
manera determinar las distintas caracteristicas en material.

5. Generador de seifial (Signal generator): es el controlador de todo el equipo en el

podremos poner y controlar los datos.

Pump laser [
Probe laser Timing signal
Signal generator
[
— A/D converter
Pump ser 1
(e I

Figura 45. Configuracion del equipo Nano TR

Figura 46. Generador de seiial (izquierda). El software NanoTR/PicoTR(derecha)

6. Software: Visualizacién In-situ y analisis de 100,000 disparos
El vanguardista software de andlisis/medida del NanoTR/PicoTR tiene una
interfaz de usuario facil de manejar que permite una determinacién precisa de las
propiedades térmicas de las capas finas. El enfoque del haz del laser se puede
ajustar a través del software y se puede obtener una imagen CCD.

El software NanoTR/PicoTR opera con Microsoft Windows.
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La grafica muestra que con un tiempo de medida de 1 ps se puede obtener una

curva. Ver figura 46 lado derecho

3.5.3. Datos de para la medicion de conductividad térmica

Para realizar las pruebas de conductividad térmica se han tomado los siguientes datos de
los instrumentos en el equipo Nano TR de Marca NETZSCHj; las cuales se encuentran en

su manual de uso (ver tabla 7):

A pump (Wavelength of the pump laser): Longitud de onda de la bomba laser

A probe (Wavelength of the probe laser): Longitud de onda de la sonda laser

P pump (heating power of pump laser): Potencia calorifica de la bomba laser

O pump (diameter of the pump beam): didametro del haz de bomba

O probe (diameter of the probe beam): didmetro del haz de la sonda

tp (pulse width of the pump beam): ancho de pulso del haz de la bomba

T, (repetition time of pump laser, max. Measurement time): tiempo de repeticion

de la bomba laser

Apump Aprobe Byump Pprobe Dpump Dprove
[nm] [nm] (mw] (mw] (pem] (pm] tlsl - Tldl
Nano TR 1550 775 25 0.2 100 50 1.10~° 2.10°S

Tabla 7. Datos de la medicion en el método de TDTR

CAPITULO IV

4. Discusion y resultados

4.1. Resultados de Difraccion de rayos X (XRD)

En la figura 47 se muestra el difractograma de una muestra, en €l resaltan cuatro picos,
los cuales perteneceran al aluminio para los &ngulos 64.68°,77.86°,44.2° y 37.94° lo cual

comprueba que el material del sustrato es el aluminio. Ver el anexo 1.
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Figura 47. Difractograma de rayos X para Aluminio 1608 recubierto de Nb20s

En la gréafica de difraccion de rayos x vemos que solo habra picos més altos en los 4ngulos
del aluminio por lo cual su estructura es cristalizada con [220], [200], [111] pero como
no se tiene picos mas altos en la grafica 47 pertenecientes al 6xido de niobio cristalizado
entonces se puede comprobar que el Oxido de niobio que se ha depositado sobre el

aluminio es una estructura amorfa y es el pentéxido de niobio.

4.2. Resultados de SEM (Microscopio electrénico de barrido)

En las muestras de vidrio para el calculo de conductividad térmica del pentéxido de
niobio, se debid calcular el espesor de las capas, por lo cual, se usé un sustrato de silicio
para poder determinar el espesor de las multicapas y ver los distintos espesores en las
multicapas de 2 capas de cromo y una capa de pentéxido de niobio. Con los espesores
podremos saber las tasas de deposicién para que las multicapas tengan un espesor
uniforme. Con el tiempo de deposicion de la tabla 4 para la muestra M4 tenemos que para
los 100nm de cromo a 4 minutos podremos saber que su tasa de deposicion es de 25nm
por minuto, para la tasa de deposicion del pentdéxido de niobio tenemos que para 700 nm
se ha generado en 15 minutos sera de 46.6 nm por minuto. Ver figura 48.

Con los espesores definidos se-podra hacer el proceso de mediciones de la conductividad

térmica usando el método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR). [54]
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Figura 48. Vista de Cross-section de 3 capas

Para el célculo de deposicidon en multicapas usando capas de cromo, pentdéxido de niobio
y didéxido de silicio sobre vidrio; asi como la deposicion de pentéxido de niobio sobre las
placas circulares de aluminio como se ve en las figuras 40 y 41 se puede determinar con
la sabiendo los tiempos de deposicidn para cada capa. Con la figura 49 podemos ver que
para 100 nm de cromo se han necesitado 4 minutos por lo que podemos saber que su tasa
de deposicion es de 4 nm por minuto; para la 48.84 nm de pentdxido de niobio se han
necesitado 3 minutos por lo que su tasa de deposicion es de 16.28 nm por minuto. Por
ultimo, para la capa de diéxido de silicio se tiene un espesor de 16.35 nm en 3 minutos

por lo que su tasa de deposicion es de 5.45 nm por minuto. [20,40]

Figura 49. Imagen de Cross-Section en una muestra se silicio recubierta con

multicapas para sustrato de vidrio
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Para la determinacion de las tasas de deposicion de las multicapas de cromo, pentdéxido
de niobio y didéxido de silicio sobre zafiro debemos usar la imagen en cross- section de la
figura 50 en la cual el espesor para la capa de cromo es de 472nm en 5.5 minutos podemos
determinar una tasa de deposicion de 8.58 nm por minuto, en la capa de pentéxido de
niobio con un espesor de 24.3 nm en 3 minutos su tasa de deposicion seré de 8.1 nm por
minuto. Por ultimo, para la capa de didxido de silicio de 17.7 nm de espesor en 3 minutos

su tasa de deposicidn sera de 5.9 nm por minuto. [36,40,55]

Figura 50. Imagen de Cross-Section en una muestra se silicio recubierta con

multicapas para sustrato de zafiro

Se puede ver en la tabla 8 que los niveles de porcentaje de materiales que se encuentran
en una muestra de vidrio con multicapas de 6xido de niobio, cromo, oxido de silicio. Para
ellos vemos en la tabla que los mayores porcentajes 1o ocupan el oxigeno (42%), silicio
(9.27%), niobio (17.06%) y cromo (25.62%). Podemos confirmar la presencia de cromo,
6xido de silicio y oxido de niobio en las multicapas. Se puede ver los picos de porcentajes

en el anexo 2.
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Mass Mass Norm. Atom abs. error {%] rel. error [%] I

Element At. No. Netto 1%] (%] (%] (1 sigma) (1 sigma)
Oxigeno 8 26161 42.31 4294 69.79 4.78 11.30
Silicio 14 33595 9.27 9.40 8.71 0.42 4.52
Niobio 41 34361 17.06 1731 4.84 0.65 3.80
Calcio 20 5652 2.36 2.39 155 0.09 3.97
Cromo 24 42015 25.62 26.00 13.00 0.71 2.77
Sodio 11 1042 0.96 0.97 1.10 0.09 9.03
Magnesio 12 825 0.46 0.47 0.50 0.0S 10.90
Aluminio 13 1272 0.52 0.52 0.51 0.0% 9.60

Sum 98.55 100.00 100.00

Tabla 8. Datos de porcentuales de materiales en multicapas

4.3. Resultados de método de discos calientes de cobre

Con los valores dados en la tabla 6 se puede calcular la conductividad térmica de la capa
de pentoxido de niobio usando las ecuaciones 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19 y 20. Como

se ve en la tabla 9.

En los valores calculados no son muy exactos y no siguen una linea de tendencia
apropiada, por lo que se concluye que, no se puede hallar un valor exacto para la

conductividad térmica usando este método, ya que sabemos por la bibliografia que la

conductividad térmica deberia estar alrededor de 1 W/m K- Anexo 3

730.72 151.25 | 146.75 | 139.99 | 139.5 | 134.5 | 129.5 | 0.68813294

438.43 117.35 | 114.65 | 112.79 | 112.5 | 109.5 | 106.5 | 1.50448989
584.57 102.8 99.2 | 83.39 83 79 75 0.23535467
584.57 88.8 85.2 82.39 82 78 74 1.32576261
584.57 104.8 | 101.2 | 93.39 93 89 85 0.47656063
584.57 108.8 | 105.2 | 87.39 87 83 79 0.20891914

AN |WIN|P

Tabla 9. Valores de conductividad térmica a distintas temperaturas

Como se ven en la figura 51 la conductividad térmica para el pentéxido de niobio esta
muy disperso y no se puede hallar con exactitud, ni tiene una linea de tendencia con

respecto a la temperatura.
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Figura 51. Diagrama de conductividad térmica a través de piezas de cobre y

sustrato con recubrimiento

4.4. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal

Reflectance (TDTR) con la técnica Método Laser Flash Ultrarrapido

4.4.1. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal

Reflectance (TDTR) del pentoxido de niobio sobre vidrio

Para el célculo de conductividad térmica y la resistencia de interfaces del pentéxido de
niobio se ha elegido distintos espesores. Estos espesores se han hallado usando la tabla 4
y las tasas de deposicion halladas en la seccién 4.2. Los diversos espesores de pentéxido

de niobio se ven en la tabla 10.

175 nm
350 nm
570 nm
700 nm
875 nm
2000 nm
3000 nm
>350 nm
~350 nm

1
2
3
4
S
6
7
8
9

Tabla 10. Valores de espesores para calculo de conductividad térmica
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Vemos que cuando se hace el andlisis térmico experimental se necesita para hallar la
curva normalizada se toma 3 muestras M2, M8 Y M9 para poder comparar los tiempos
de area de calentamiento de difusién y los tiempos maximos vemos que para las muestras
M2 y M9 son semejantes ya que se han generado casi con el mismo espesor cuando se ha
se ha disminuido el porcentaje de argén en 4% por lo que el espesor es casi igual entre
ellos. Pero cuando ha aumentado el argén en 3.5% vemos que el espesor ser4 mayor a
350 nm por lo que los tiempos de difusién de calor areal y los tiempos maximos seran

muy diferentes entre si. Ver figura 52. [32-35,54]
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Figura 52. Curvas de termoreflectancia normalizada para muestras M2, M8 y M9

Para hacer las pruebas de conductividad térmica hemos elegido la relacién de porcentajes
de 86.5% de Ary 13.5% de Oz; se hicieron muestras con distintos espesores de pent6xido
de niobio, las cuales son: M1, M2, M3, M4, M5, M6 y M7. Las muestras M6 y M7 se
hicieron las pruebas de conductividad térmica en 3 capas, pero los espesores son
demasiado grandes por lo que no se genera variacién en el indice de reflexion sobre la
capa superior de cromo, por lo que solo se analizaron las muestras M1, M2, M3, M4 y
M35 con distintos espesores. Se analizaran las muestras en distintas temperaturas que son
de: 26°C, 100°C, 150°C y 200°C. Determinando los distintos valores de difusividad

térmica y conductividad de calor a distintas temperaturas. [33]
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4.4.1.1. Datos calculados para el pentoxido de niobio a 26 °C

Con la ecuacién 78 se pondra como datos como calor especifico, difusividad térmica y
espesor de las capas de cromo, como se ve la difusividad térmica y el calor especifico en
el cromo y del pentéxido de niobio, cambiaran dependiendo de la temperatura como se

ve en latabla 11.

LR T ot o W1 ORI

Tabla 11. Valores de datos para cada capa a 26°C

En la tabla 12 se ve como el tiempo de area de calentamiento de difusioén segun el espesor
de pentéxido de niobio para las muestras M1, M2, M3, M4 y MS a una temperatura de
26 °C usando la ecuacién 76 podemos relacionar 2 tiempos de difusion de difusion de
calor areal (A), hallando asi la difusividad térmica, la resistencia de interfaces y por

consiguete la conductividad térmica. [17]

M1 157 | 0.73590181
M2 350 | 1.38799514
M3 570 | 2.77181519

I m 700 | 4.57117909 ||
M5 875 | 5.46511594

Tabla 12. Valores experimentales de tiempo de difusion de calor areal a 26°C

Como se ve en la grafica 53 se generara una linea de tendencia no se intercepta o se acerca
mucho al origen con lo que podemos concluir que presentard resistencia térmica de
interfaces. Se podran ver los tiempos de difusion de difusién de calor areal (A) vs
espesores a distintas temperaturas de 26*°C, 100°C, 150°C, 200 °C. El valor de difusividad
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térmica del pentéxido de niobio serd de a = 3.818x 1077 mz/s ,la resistencia de
interfaces es de R = 3x1078 m? K/W ;la conductividad térmica se halla usando la

ecuacion 78 teniendo el valor de A = 0.8225 W/m K- Ver anexo 4.

Results of the measurements @ RT m [

B—

Values for density/ spec. heat of Nb,O5 changed!

By

At el Ofhesss e

ey 7;’
Thw irwa (1t 6 Fi)

Thermal diffusivity: 3.818e-7 m?/s
 Thermal corduntivity: 0:8225 Wi

Figura 53. Tiempo de difusiéon de calor areal vs espesor de pentéxido de niobio en

una temperatura de 26°C

4.4.1.2. Datos calculados para el pentoxido de niobio a 100 °C
Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a

100°C se ven en la tabla 13, vemos que los valores de calor especifico y difusividad

termica cambia con respecto a la temperatura anterior.
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1. Layer | 2. Layer

Name Cr Nb,Og Cr

Thickness [nm] 100 175-700 100

Density [kg/m?) 7190 43002 7190 ]
Specific Heat [J/kgK] 4891 5363 4891

Thermal diffusivity [mm?¥/s] 22 941 has to be calculated 22 941 )

Tabla 13. Valores de datos para cada capa a 100°C

El valor de difusividad térmica del pentéxido de niobio sera de « = 3.753 x 10~7 mz/s
Jla resistencia de interfaces es de Rg = 2x 1078 m? K/W ;la conductividad térmica se

halla usando la ecuacién 78 teniendo el valor de A = 0.865 W/m k- Ver figura 54. Ver

anexo 5.

Results of the measurements @ 100°C m w

Arum hey OfFs0e s (85

o mé
Theanmaistd 3 B

| Thermal diffusivity: 3.753e-7 m?/s
' Thermal conductivity: 0.865 W/mK
| Thermal interface resistance: 2°10 m2K/W
= Sl LE i
Figura 54. Tiempo de difusion de calor areal vs espesor de pentéxido de niobio en

una temperatura de 100°C
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4.4.1.3. Datos calculados para el pentoxido de niobio a 150 °C

Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a
150°C se ven en la tabla 14, vemos que los valores de calor especifico y difusividad

térmica cambia con respecto a la temperatura anterior.

100
. g-z-m_o-__
555
has o be calculated

Tabla 14. Valores de datos para cada capa a 150°C

El valor de difusividad térmica del pentéxido de niobio serd de a = 3.641 x 10~7 mz/ S
Jla resistencia de interfaces es de Rg =2 x 1078 m? K/W ;la conductividad térmica se

halla usando la ecuacion 78 teniendo el valor de A = 0.869 W/m K- Ver figura 55. Ver

anexo 6.

Results of the measurements @ 150°C m w

Arnp haw Sehper w11}

Thrtsime 5100 01

Thermal diffusivity: 3.641e-7 m%/s
Therimal conductivi.

'zTﬂ!'i':sr:eifs?ﬁj;:iii‘?;:rg [

Figura 55. Tiempo de difusion de calor areal vs espesor de pentoxido de niobio en

una temperatura de 150°C
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4.4.1.4. Datos calculados de para el pent6xido de niobio a 200 °C

Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a
200°C se ven en la tabla 15, vemos que los valores de calor especifico y difusividad

termica cambia con respecto a la temperatura anterior.

Name Cr Nb,Og Cr
Thickness [nm]) 100 175-700 100
Density [kg/m3) 7190 43002 7190
Specific Heat [J/kgK] 5041 5713 5041
Thermal diffusivity [mm?s) 22.08? has to be calculated 22.08!

Tabla 15. Valores de datos para cada capa a 200°C

El valor de difusividad térmica del pent6xido de niobio sera de a = 3.653 x 1077 mz/ s
Jla resistencia de interfaces es de Rg = 2x 1078 m? K/W ; la conductividad térmica se

halla usando la ecuacion 78 teniendo el valor de A = 0.8969 W/m K- Ver figura 56. Ver

anexo 7.
Results of the measurements @ 200°C m w
i
!
1
! smar,

vt nm

Thermal diffusivity: 3.653 e-7 mé/s
Thermal conductivity: 0.8969 W/mK .
Thermal interface resistance: 2*108 m2K/W |

Figura 56. Tiempo de difusi6n de calor areal vs espesor de pent6xido de niobio en
una temperatura de 200°C
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4.4.1.5. Relacion temperatura y conductividad térmica

En la tabla 16 se puede ver los distintos valores de la difusividad térmica, conductividad
térmica y resistencia de interfaces a distintas temperaturas. Se ve que la conductividad
térmica tiene una tendencia creciente con respecto a la a la temperatura. Se puede observar

que el coeficiente de conductividad térmica se encuentra en los valores de 0.82 y 0.9

W/m g por lo cual podemos confirmar que se encuentra en el rango de los o6xidos,

encontrandose en valores cercanos a 1 W/m K como nos indica las caracteristicas

generales de pentdxido de niobio.

l 100 3.753e-7 0.87 2e-8 I

I 200 0.80 2¢-8 I

Tabla 16. Valores calculados de conductividad térmica a distintas temperaturas

La difusividad térmica tiene un error aproximado de 7%. La conductividad térmica fue
calculada usando la medida de difusividad térmica multiplicada por el calor especifico y
la densidad del material. En la figura 57 se ve la como difusividad térmica varia segun la

temperatura. [32]
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Figura 57. Difusividad térmica vs Temperatura del pentéxido de niobio
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En la figura 58 se ve la variacion de la conductividad térmica segin la temperatura
pudiendo obtener una linea de tendencia segun la temperatura y la conductividad térmica
la cual esta definida por A=0.0004T+0.6971 donde A es la conductividad térmica y T es

la temperatura en grados Kelvin.

Conductividad térmica vs Temperatura

091

09 - »=0.0004T +0.6971 @

089 - R®=0.9188 .-
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2 087 - o e
£ 086 1 o
; 085 - - @ Seriesl

0.84 . --------- Lineal {Series1)

083 1 -7

082 | ®
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Figura 58. Conductividad térmica vs temperatura del pent6xido de Niobio

4.4.2. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal
Reflectance (TDTR) para multicapas de cromo pentéxido de niobio y

diéxido de silicio

Se tomaran espesores que se han colocado sobre vidrio como se ve en la tabla 17 para
poder analizar la variacion o diferencia entre los valores tedricos y los experimentales. Se
analizaran las muestras X1, X2, X3 y X4 los cuales sus espesores del diéxido de silicio y

del pentéxido de niobio estan en relacion de 1 a 2.98 respectivamente. [31,55]
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21.8nm
65.12nm

Tabla 17. Tabla de espesores de multicapas

4.4.2.1. Resultados de medicion experimental con el equipo Nano TR en multicapas

sobre sustratos de vidrio.

Se hicieron pruebas de Método Laser Flash Ultrarrapido para las muestras de X1, X2, X3
y X4 se pudieron generar las curvas normalizadas de reflectividad como en las figuras
59, 60 y 61; calculando el tiempo de difusion de calor areal “A” para lo cual podremos
hacer la comparacion de con la figura 112 para poder estimar el valor de la resistencia de
interfaces entre capas. Las curvas normalizadas se han generado a la temperatura de 26
°C para lo cual podremos ver el 4rea debajo de las curvas con respecto al eje y se podra

calcular el tiempo de difusion de calor areal.
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Figura 59. Curva normalizada para la muestra X2 a 26°C
En la figura 59 con la curva normalizada, se pudo calcular el valor del tiempo de difusién

de calor areal, el cual es A= 5.598 x 10~8 s para un espesor del wafer de 434.6 nm como

se ve en la tabla 18.

NS BE=—E=ii

Figura 60. Curva normalizada para la muestra X3 a 26°C
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En la figura 60 con la curva normalizada, se pudo calcular el valor del tiempo de difusion
de calor areal, el cual es A=3.937 x 10~7 s para un espesor del wafer de 869.2 nm como

se ve en la tabla 18.

Figura 61. Curva normalizada para la muestra X4 a 26°C

En la tabla 18 se ha comparado los espesores de los wafer de las multicapas de pent6xido
de niobio y diéxido de silicio con el tiempo de difusion de calor areal para las muestras

X1, X2, X3 y X4.
Sample L ayers Overalt Areat heat
( thickness [nm]} diffusion time [s]

X2 10 layers of 4346 1.630e-007
Nb205( 32.56 nm)
1 10 tayers of Si20
(10.9 nm)

X3 10 layers of 2173 5.598e-008
Nb205(16.28 nm)
{ 10 layers of Si20
(5.45nm)

X4 10 tayers of 869.2 3.937e-007
Nb205(65.12 nm)
1 10 layers of Si20
(21.8 nm)

Tabla 18. Tabla de Tiempo de difusién de calor areal experimental en cada

muestra
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Para poder estimar de manera mas exacta los valores de conductividad térmica del

pentoxido de niobio y diéxido de silicio los cuales elegimos como de Agjgz = 1.3 W/m K

Y Anbzos = 1.2 W/m K -como los valores experimentales del tiempo de difusién de calor
areal hallados en el equipo Nano TR como se ve en la tabla 18, podremos confirmar se
estos valores pueden ser usados en el andlisis al comparar, si estos generan una curva
cuando R¢ =0 m? K/W , el cual es un valor tedrico cuando no existe resistencias de

interfaces pero experimentalmente sabemos que Rg # 0 y que las resistencias de
interfaces existen y son mayores a cero; por lo que los valores experimentales deben estar

siempre por encima de esta curva. Ver figura 62. [19]

Tiempo de difusion de calor areal (seg) vs Espesor del wafer(nm)
Qe-07

@ @ ® R=ax10~8 m"2 K/W 1 ‘ ‘ ‘ : : I
R=3x10A8 m"2 K/ W

—————— R=2x10A8 m"2 K/ W

4 4 * R=15x10A8 mA2 K/W

707 t|lg % & R=1x10A8 M2 K/W

R=0x10A8 mA2 K / W
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Figura 62. Curvas de Tiempo de difusion de calor areal vs el espesor wafer de

multicapas a 26°C

Como vemos en la figura 63 los cuatro puntos de para las muestras X1, X2, X3 y X4
generando una linea de tendencia punteada de color rojo; al ver los limites entre los que

se encuentran la linea podemos estimar la resistencia de interfaces entre capas la cual

tendra un valor entre Rg = 1x 1078 m? K/W. Se han realizado las curvas de tiempo de
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difusion de calor areal para distintos valores del coeficiente de conductividad térmica del
pentéxido de niobio y diéxido de silicio; ya que para el andlisis matematico, hemos
asumido un valor tedrico, pero en la experimentacion este puede ser ligeramente menor
o mayor, porque se eligi6é los valores de Asjo2, = 1.3 W/m K Y Anb2os = 1.2 W/m K>

vemos que la variacidén es minima y que la resistencia térmica de interfaces aun se puede

estimar en R, = 1x 10~8 m? K/W.

TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR ARFAL (A) VS ESPESOR
DEL TOTAL DE MULTICEPAS
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Figura 63. Curvas de Tiempo de difusion de calor areal vs el espesor total de

multicapas con Agjg2 = 1.3 "V/m K 5 Anbzos = 1.2 W/m K 2 26°C

4.4.2.1.1. Resultados de aproximacién por minimo error cuadratico para calculo de
conductividad térmica de pentéxido de niobio, conductividad térmica de

didéxido de silicio y resistencia de interfaces en multicapas.

Tomando los datos experimentales de la tabla 18 para multicapas son:
wf = {651.9, 434.6,217.3,869.2} espesores de wafer en nanémetros
Ax = {3.819x1077, 1.63x10~7, 0.5598x10~7, 3.937x1077} los tiempos de difusién

de calor areal experimental en segundos.

Se hallara el error para cada una de las cuatro muestras respecto al tiempo de difusién

areal tedrico (A) asumiendo valores de Anpz0s5, Asioz ¥ Rs. Usando las ecuaciones
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podremos hallar el minimo error cuadrético. Usando las ecuaciones 89 y 90 tenemos que

al analizar 4 muestras. Se han tomado los siguientes valores:

- Para los valores de conductividad térmica de pentdéxido de niobio elegimos valores

cercanos a Anpzos = 1 W/m K segun la bibliografia del pent6xido de niobio; Agjoz =

0.8—1.4 W/m K [75]; resistencia de interfaces se tomaran valores en 108 m? K/W

Anb2os = {0.8,0.81,0.82,, ...,1.14,1.15,1.16,1.17, 1.18, 1.19, 1.2 }= 41 elementos
Asio2 = {0.8,0.81,0.82,,...,1.34,1.35,1.36,1.37,1.38,1.39, 1.4 }= 61 elementos
Rs = {0,0.1,0.2,0.3,0.4,0.5,0.6,0.7,0.8,0.9,1,1.1,1.2, 1.3, 1.4, 1.5}=16 elementos

Se analizaron las 40016 combinaciones distintas para poder determinar el minimo error

cuadratico.

ans =
"Minamo srrox cuedrataco®
ans =~
3.083D~119
ans =
"knb/coefarciente de QONAVNLIVIAAZD Lermice el penALaxicdd de NANhID’
eans =
.19
ans -

ans =
"r1esiotoncis de Anterfaces minima en 10 -6 M2 K *
xhy -
0.7000000
ane .

Figura 64. Calculo de minimo error cuadratico en SCILAB

Una vez obtenido los valores de conductividad térmica del pent6xido de niobio Anp205 =

1.19 W/m Kk Y dioxido de silicio Agjoz = 1.32 w m K> asi como la resistencia de

interfaces R = 0.7 x 1078 m? K/W se puede generar la Curva de tiempo de calor areal

como el mejor ajuste con el minimo error cuadritico; el cual esde E. = 1.093x 10714 s?2

como se ve en la figura 65.
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Tiempo de difusién de calor areal A (seg)vs Espesor del wafer(nm)
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Figura 65. Curva de Tiempo de difusion de calor areal vs espesor de wafer Ry =

_ 2
0.7x10°8 m K/W7A-Si02 =1.32 w/mK nyszs =1.19 w/mK

4.4.2.1.2. Resultados de medicion de resistencia térmica de wafer de pentéxido de

niobio y dioxido de silicio en la multicapa.

Usando los valores de las muestras X1, X2, X3 y X4 podemos los valores de ) Ry,

2 Rint, Rt , se hallard que porcentaje de la resistencia total wafer perteneces a la

resistencia térmica total el wafer (%Rt). En la tabla 22 se muestran los valores calculados

conRg =0.7x10"8 m? K/W el cual se ha podido estimar en la seccion 4.4.2.1. [40]

5.3428E-07

1.33E-07

6.6728E-07

19.93%

3.5619E-07

1.33E-07

4.8919E-07

27.19%

1.7809€E-07

1.33E-07

3.1109E-07

42.75%

7.1238E-07

Tabla 19. Tabla experi.mental de resistencias térmicas de cada muestra

1.33E-07

8.4538E-07

15.73%

En la figura 67 se podra ver las curvas de como varia el porcentaje de la resistencia

térmica del wafer % Rt, perteneciente a la sumatoria de resistencias de interfaces usando

la ecuacién 143. Se analizaron a para distintos valores de Rs los cuales son: Ry =
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0.7x1078 m*K/ R = 1x108 m* K/ R =15x10-® m* K/ va que como
vimos anteriormente la resistencia de interfaces se encuentra en el wvalor de

0.7x1078 m? K/W generando una curva de colorrojo como se ve en la figura 67. De la

curva deducimos la importancia de las resistencias térmicas de interfaces en la escala de
los nanémetros entre més pequefio sea, que se encuentre entre 0 a 1000 nm de espesor,
mayor seré el nivel de porcentaje perteneciente a las resistencias de interfaces; pero esta
ir4 disminuyendo conforme més grande se hagan los espesores de las capas de pent6xido

de niobio y di6éxido de silicio cual a su vez haran que el espesor del wafer sea mayor.

2 Rint=%Rt vs Espesor del wafer en nanometros
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Figura 67. Porcentaje de la resistencia de wafer vs espesor del wafer

En la figura 124 se ve el valor de las resistencias totales para multicapas de pentoxido de
niobio y dioxido de silicio; resistencia termica total de una capa de pentoxido de niobio y
resistencia termica total de una capa de dioxido de silicio. Como se vio en la figura 52.
Para determinar estas funciones se han usado las ecuaciones 143, 144 y 145.

En la recta de color roja representara la resistencia termica total de las multicapas de

pentoxido de niobio y didéxido de silicio con los siguientes valores: Anpo05 =

1.19 W/m K » Asioz = 1.32 W/m KYRs=07x1078 m? K/W los cuales se hallaron

en la seccion 4.4.2.1.1. con los mismos parametros se hicieron las rectas celestes y verdes

para las capas de pentéxido de niobio y didéxido de silicio respectivamente.
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Figura 68. Resistencia térmica total vs espesor del wafer en escala manométrica

Al comparar las rectas de la figura 68 podemos determinar que a escala manométrica el
wafer de multicapas genera una resistencia térmica total mayor que la capa de pentéxido
de niobio y la capa de didxido de silicio con los mismos parametros de conductividad
térmica, esto se debe a la presencia de resistencia térmica de interfaces entre los materiales
en el wafer de multicapas. Se ve también que al comparar las rectas rojas y azul se ve que
estas se interceptan en un punto como se ve que la figura 68; esto nos indica que el wafer
de multicapas sera mayor hasta cuando el espesor de sea igual a 335.66 nm de espesor

después de ese punto la resistencia térmica de la capa de pent6xido de niobio ser4 mayor
a la del wafer de multicapa; esto se debe a que su Axp205 = 0.8225 W/m K €S menor que

las demaés haciendo que su pendiente sea mayor

Si se contintia analizado las rectas entrando a la escala micrométrica como se ve en la
figura 69, vemos que en un punto la resistencia térmica total de la capa de pentoxido de
niobio sera mayor a la resistencia térmica total del wafer en multicapas cuando estos
tienen los mismos parametros, esto se debe a que la resistencia térmica de interfaces
permanece constante y mientras mayor sea el espesor, menor valor seré el porcentaje de
la resistencia de interfaces respecto al porcentaje total de resistencia como se vio en la

figura 67.
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Figura 69. Resistencia térmica total vs espesor del wafer en escala micrométrica

Se calcul6 de tiempo de difusién de areal en tres capas y en multicapas como se ve en la
figura 69. Se usard este método para comparar los tiempos de calor areal ya que estos
seran mayores entre mayor sean las resistencias térmicas totales que ralentizan el paso

del calor, en este caso se mantendré el valor de la resistencia térmica de interfaces Ry, =

0.7x1078 m? K/W para todas las multicapas y capas.

Figura 70. Esquemas de capas y multicapas para la comparacién de los tiempos de

difusion de calor areal en estado transitorio
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Al generar las curvas de tiempo de difusidon de calor areal para cada tipo de capa y
multicapa como se ve en la figura 71 vemos que el tiempo de difusién de calor areal en
el wafer de multicapas en mayor que de las otras capas individuales de pentéxido de

niobio y didxido de silicio en la escala de los nandmetros cuando estos tienen los mismos

parametros de conductividad térmica Anpz05 = 1.19 W/m K > Asioz = 1.32 W/m KY

Rg = 0.7x10-8 m* K/,

Tiempo de difusidn de calor areal A (seg) v Espesor de la capa(nm)
7e-07 1
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Figura 71. Tiempo de difusién de calor areal para cada tipo de capa y multicapa

En la figura 71 se ve que cuando se comparan las curvas de tiempo de difusién de calor

areal para el wafer de multicapas y la capa de pentéxido de calor con Anpz0s5 =
0.8225 W/m K> se ve que el tiempo de difusion de calor areal sera mayor para la wafer

de multicapas hasta el punto donde se intersectan las curvas que seréa en 345 nm, después
de este punto el tiempo de difusién de calor de la capa de pentdéxido de niobio sera mayor
al del wafer de multicapas. Sabemos que entre mayor sea la resistencia térmica total
mayor el tiempo de difusidn de calor areal por lo que las curvas deberian cruzarse en el
mismo punto, pero al comparar los puntos hallados en las figuras 71 y 68 vemos una
diferencia de 9.33 nm, esta diferencia se debe a que en el estado transitorio se han
considerado las dos capas de cromo y las 2 resistencias de interfaces que se generadas por
las capas de cromo las cuales generaran un aumento de la resistencia térmica, haciendo

que las curvas se interceptan un poco mas hacia la derecha causando una diferencia de

9.33 nm.
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4.4.2.2. Resultados de medicion experimental con el equipo Nano TR en multicapas

sobre sustratos de zafiro.

Se ha recubierto sustratos de zafiro para su analisis de multicapas de pentéxido de niobio
y dioxido de silicio como se vio en la figura 41 con espesores distintos como se ve en la

tabla 20; las muestras de zafiro estadn definidas como ZP1 y ZP2.

Sam | Layers Overall Areal heat

ple thickness diffusion
[nm] y i time {s]

Overall thickness Thermal diffusivity
{nm}) [m’/s]

| Sample | Layers

nol measureable

Tabla 20. Tabla de tiempo de difusion de calor areal experimental en cada muestra

sobre zafiro

De forma experimental se pudo hallar la curva normalizada como se ve en la figura 72
para la muestra ZP1 con un espesor de wafer de 420 nm calculando el tiempo de difusion

de calor areal “A”. Las curvas normalizadas se han generado a una temperatura de 26 °C.

SESS N . L) T | 1) S S ——— S (|
Pead g § L 1) | add et ™A

Figura 72. Curva normalizada para la muestra ZP1 en 26°C

En la figura 132 se puede ver puede ver que no es posible obtener la curva normalizada

usando la técnica Laser Flash Ultrarrapido para la muestra ZP2, una de las razones es que
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no se ha podido obtener capas uniformes y las interfaces entre capas son muy
pronunciadas, por esta razon en importante hacer la deposicién de los materiales tomando
valores de presion, temperatura, voltaje y corriente de manera constante para todo el

proyecto. No se puede calcular de manera exacta solo con la medida de ZP1.

No evaluation T
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!|| Overlaying
] oszillation
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Figura 73. Grafica experimental para la muestra ZP2 a 26°C

4.5. Resultados de anilisis de barreras térmicas de pentoxido de niobio sobre piezas

de aluminio

Se analizara los resultados de usar el pentéxido de niobio como barrera térmica sobre
piezas de aluminio como se vio en el fundamento teérico de barreras térmicas en la

seccion 2.6. asumiendo que la conductividad térmica de pentdéxido de niobio es de 1

4.5.1. Resultados de analisis térmico con conduccion térmica unidimensional en

placa circular de aluminio

En la figura 74 se ve las curvas de variacion de temperatura vs espesor para compararlos
cuando las piezas circulares que estdn sin recubrimiento (curva de color rojo) y con
recubrimiento (curva de color azul), tomaremos temperatura inicial de 526.3 K y
temperatura final de 510.5 K y las dimensiones de la placa circular de aluminio segun el
anexo 11; vemos que la diferencia entre las pendientes para las distintas piezas. En la
curva azul en la primera seccidn se vera la caida de temperatura en el recubrimiento de

pentéxido de niobio, en la segunda seccidn se veré la seccidon del aluminio y como varia

106



hasta llegar a la temperatura de 510.5 K; al hacer la comparacién de curvas podemos ver
que el recubrimiento térmico de pentdxido de niobio ayudara a poder disminuir la
temperatura dentro del pentdxido de niobio lo cual hara que el calor de conduccién que

atraviesa el material disminuya.

Temperatura (K°) vs Espesor (m)
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Figura 74. Griafica Temperatura en K vs espesor (rm) en placa circular

Los resultados generados por el programa en SCILAB usado en el anexo 9 para poder
hallar la temperatura T3=511.99 K en la interface entre las capas de pentéxido de niobio
y el material de aluminio. Podremos hallar el flujo de calor cuando la pieza esta sin
recubrir q;=22523.778 Watts y cuando el material esta recubierto el flujo de calor sera
q2=2214.4801 Watts por lo podemos concluir que la capa de 12.1833 um de pentdxido

de niobio hara que el flujo de calor disminuya cuando se recubre la pieza.

4.5.1.1. Resultados de analisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en una placa

circular de aluminio
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Para poder ver la variacion de tenperatura en cada espesor de la placa circular se ha usado
el Solidworks Simulation con este programa se vera que la temperatura pasa de forma
diferente a traves de una pieza son recubrimiento a una pieza con recubrimiento de
pentoxido de niobio, la cual hard que la mayor variacién de temperatura a traves del

espesor se encontrara en la capa de pentdxio de niobio.

En la figura 75 se puede ver el andlisis térmico en SOLIDWORKS que se realizé en una
placa de circular de 50 mm de didmetro con un espesor de 0.31 mm, con ello podremos
hacer una comparacion de analisis térmico con una pieza recubierta. Ver Anexo 11. Enla
figura 75 se observa como es el cambio de temperatura a través del espesor de la placa de
aluminio en las caras de las placas se ha trabajado con temperaturas de 526.3 K a 510.5
K en las caras de la placa de aluminio. Vemos que la variaciéon de temperatura se va

mantiene como lo vimos en la figura 29 a).

l ?emp (Kelvin) I

Figura 75. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del disco sin

recubrimiento

En la figura 76 se observa como es el cambio de temperatura a través del espesor de la
placa de aluminio con un recubrimiento de Pentéxido de Niobio de 12.1833 um; haciendo
una vista de acercamiento se puede ver que la mayor variacién de temperatura va a ocurrir
en el recubrimiento de pentéxido de niobio, por los colores podemos ver que la

temperatura va a tener un gran cambio cuando pasa de la capa de 6xido a la placa de
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aluminio. Esta variacion ya lo habiamos visto en la Figura 29 b); comprobando que el
calor conduccién en mucho menor cuando se tiene el recubrimiento como se ha

demostrado en la ecuaciéon 102.

l Yemp ﬂeﬂn‘ I

Figura 76. Vista detallada de cambio de temperatura a través del espesor del disco

con recubrimiento de Pentéxido de Niobio

4.5.2. Resultados de analisis térmico con conduccion térmica unidimensional en

cilindro hueco de aluminio

En la figura 77 se ve las curvas de variacion de temperatura vs espesor para compararlos
cuando las piezas estan sin recubrimiento (curva de color rojo) y con recubrimiento (curva
de color azul), tomaremos temperatura inicial de 623 K y temperatura final de 473 K y
las dimensiones del cilindro segin el anexo 10; vemos que la diferencia entre las
pendientes para las distintas piezas. En la curva azul en la primera seccion se vera la caida
de temperatura en el recubrimiento de pentéxido de niobio, en la segunda seccidn se vera
la seccion del aluminio y como varia hasta llegar a la temperatura de 473 K; al hacer la
comparacion de curvas podemos ver que el recubrimiento térmico de pentéxido de niobio
ayudara a poder disminuir la temperatura dentro del pentéxido de niobio lo cual hara que

el calor de conduccidn que atraviesa el material disminuya.
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En la figura 77 se ve los resultados generados por el programa usado en SCILAB en el
anexo 10 para poder hallar la temperatura T3=501.97 K en la interface entre las capas de
pentoxido de niobio y el material de aluminio. Podremos hallar el flujo de calor cuando
la pieza esta sin recubrir q1=74233.594 Watts y cuando el material est4 recubierto, el flujo
de calor serd q2=14594.621 Watts por lo podemos concluir que la capa de 100 micras de

pentoxido de niobio hara que el flujo de calor disminuya cuando se recubre la pieza.

4.5.2.1. Resultados de analisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en un

cilindro hueco

En el anélisis del SOLIDWORKS Simulation podremos ver la variacion de temperatura
a través del espesor del cilindro hueco, como se ve en la figura 143(a) el recubrimiento
térmico de pentoxido de niobio se encontrara en la parte interna del cilindro la cual estara
representada de color blanco en la figura. El andlisis se haré en un cilindro de 60 mm de
diametro externo y 47 mm de didmetro interno con una longitud lateral de 81.5 mm y el
espesor del pentéxido de niobio sera 100 pm. Ver Anexo 12.

En la figura 144 se observa codmo es el cambio de temperatura a través del espesor de la

placa de aluminio en las caras de las placas se ha trabajado con temperaturas de 623 K a
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473 K en las caras internas y externas del cilindro hueco. Vemos que la variacion de

temperatura logaritmica como lo vimos en la figura 30 a).

Temp (Kelvin)
6.230e+002
6.105e+002
5.980e+002
5.855e+002
5.730e+002
5.605e+002
5.480e+002
5.355e+002
5.230e+002
5.105e+002
4.980e+002
4.855e+002

4.730e+002

Figura 78. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del cilindro sin

recubrimiento térmico

Se ha realizado el analisis térmico para poder ver el cambio de temperatura en el espesor
de un cilindro hueco con un recubrimiento interno de pentéxido de niobio a 100 um para
poder ver el cambio de temperatura que se da y poder compararlo con el analisis térmico
del cilindro hueco sin recubrimiento. Para esto se ha colocado las mismas temperaturas

de 623 K a 473 K en las caras internas y externas del cilindro hueco. Ver Figura 79.
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Temp (Kekvin)
6.230e+002
6.105e+002
5.980e+002
5.855e+002
5.730e+002
5.605e+002
5.480e+002
5.355e+002
5.230e+002
5.105e+002
4.980e+002
4.855e+002

4.730e+002

Figura 79. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del cilindro con

recubrimiento térmico

Como se ve en las figuras 79 y 80 la variacién de calor se ha vuelto mucho mas uniforme
en la capa de pentdxido de niobio de 100 pm sera donde halla la mayor variacién de
temperatura. Luego la temperatura dentro de la pieza de aluminio se mantiene mas estable
como se vio en la figura 80 por lo que podemos concluir que el recubrimiento de 100 pm

de pent6xido de niobio generara una barrera térmica para el cilindro hueco.

Temp (Kelvin)
6.230e+002
. 6.105e+002
_ 5.980e+002
5.855e+002
5.730e+002
— 5.605e+002
5.480e+002
5.355e+002
5.230e+002
5.105e+002
4.980e +002

4.855e+002

4.730e+002

Figura 80. Vista detallada del cambio de temperatura a través del espesor del

cilindro con recubrimiento térmico de Nb20s
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4.5.3. Resultados de analisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en un pistén

de aluminio con un recubrimiento de 100 pm de pentdéxido de niobio

En nuestro caso de aplicacion de barreras térmicas se hara un analisis térmico de un piston
con recubrimiento de 100 um en la parte superior del piston como se ve en la Figura 81.
Se tomaré distintas cargas térmicas para el anélisis térmico como son temperaturas en la
parte superior e inferior del piston y un flujo de calor generado por la combustion. Este
analisis térmico no serd con un flujo de calor estatle producido por la variacién de
temperaturas en el piston sino un analisis de calor trunsitorio porque hay un calor entrante

producido por la combustion. Las dimensiones del piztdn se ven el anexo 13.

Figura 81. Piston con recubrimiento de Nb20s

Las cargas térmicas usadas se podran ver en la tabla 21 para poder saber en qué partes del
piston han sido aplicadas para el analisis térmico. Se usaron temperaturas de 620 K y 298
K para las partes superior e inferior del piston respectivamente y un flujo de calor en la
parte superior que se encuentra en contacto con la combustién se coloca un flujo de calor
de 1000 W/m2. Se van a mantener estas temperaturas limites ya que el pistén tiene una

refrigeracion por aceite cada vez que desciende cuando se esta en la fase de expansion.
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=N
Detalles de carga I
Entidades: 1 cara(s)
Temperatura: 620 Kelvin
Temperatura-
1
Entidades: 7 cara(s)
Temperatura: 298 Kelvin
Temperatura-
2
Entidades: 1 cara(s)
Flujo de calor Valor: 10000 W/m~2
Flujo de
calor-1

Tabla 21. Cargas Térmicas en un pistén con recubrimiento térmico de Nb20s

En la figura 82 se ve como es el cambio de temperatura través del piston sin recubrimiento
térmico; vemos que la variacion de calor en la parte superior se mantiene; el flujo de calor

entrante hara que la variacion se mantenga y no descienda tan rapidamente. [67]

Temp {Kelvin)
6.200¢+002
5.932e+002
5.663¢+002
5.395¢+002
5.127e+002
4.858e¢+002
4.590e +002
4.322¢+002
4.053e+002
3.785¢+002

3.517e+002

3.248¢+002
2.980e +002

Figura 82. Vista de cambio de temperatura en un pistén sin recubrimiento térmico

En la figura 83 se ve como hay un quiebre en el cambio de temperatura producido por el
recubrimiento térmico de 100 um de Pentdxido de Niobio ubicado en la parte superior

del pistdn, vemos por los espectros de colores como la varia la temperatura a de un color
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rojizo a uno verde por lo cual comparando con la figura 82 sin recubrimiento térmico se
concluye que el recubrimiento de pent6xido de niobio funciona en como barrera o escudo
térmico en el piston del motor de dos tiempo, haciendo que el piston no esté expuesto a
estas altas temperaturas; reduciendo la conduccion calor en pérdidas para el motor y

aumentando la resistencia y durabilidad del pistéon de aluminio.

Temp (Kelvin)
6.200e + 002
$.932e+002
5.863¢+002
5.395¢+002
5.127¢+002
4.858e+002
4.590¢+ 002
4.322e+002
4.053¢+002
3,785e+002
3.517e+002
3.248e+ 002

2.980e+002

Figura 83. Vista de cambio de temperatura en un pistéon con recubrimiento

térmico de Nb20s

CONCLUSIONES

1. En las pruebas de rayos X es importante poder identificar los puntos maximos de
intensidad, para poder determinar las orientaciones del recubrimiento y con qué tipo
de 6xido estamos trabajando

2. Es necesario poder hacer las pruebas del SEM (Microscopio electronico) para poder
determinar el nivel de espesor con el que se ha recubierto las muestras, ya que sin
estos no se podra determinar con la mayor exactitud la conductividad térmica del
pentdéxido de niobio y los porcentajes del nivel de los materiales.

3. Para poder obtener un buen recubrimiento es necesario usar varios pardmetros como

son: presion de Nitrogeno, distancia del Magnetrén al sustrato, tiempo de
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10.

11.

recubrimiento, tiempo de calentamiento de la muestra, niveles de voltaje y amperaje
para el uso del magnetron.

El método de los discos calientes de cobre para determinar la conductividad térmica
del 6xido de niobio es ineficiente en recubrimientos con espesores en micras; ya que
no se puede tener una medida exacta.

Para hacer el calculo de conductividad térmica usando el método de Time Domain
Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrapido; para capas
no metalicas y transparentes, se deben usar capas transductoras en nuestro caso seran
capas de cromo de 100 nm y en el medio las capas de pent6xido de niobio o las
multicapas de pentdxido de niobio y didxido de silicio.

El método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash
Ultrarrapido; es el mas eficiente para el calculo de conductividad térmica en

nanocapas, ya que se ha podido determinar con mucha mas exactitud la conductividad
térmica del pentoxido de niobio es 0.8225 W/m K @ 26 °C; el cual es cercano de 1

W/m.K.

Las resistencias de interfaces entre capas se deben tomar en cuenta para el analisis de
conductividad térmica en nanocapas, ya que influyen en el calculo de medicién de
coeficiente de conductividad térmica del pentéxido de niobio.

La conductividad térmica y difusividad térmica del pentéxido de niobio varia segin
la temperatura usada en la experimentacion.

Para el andlisis de conductividad térmica en multicapas se ha estimado que la

conductividad térmica del diéxido de silicio es 1.32 W/m K 1a conductividad térmica

del pent6xido de niobio es 1.19 W/m K Y una resistencia térmica de interfaces es de

0.7 x 10~8 m* K/W con el menor error cuadratico E. = 1.093x 10~1*s2 a 26 °C.

El porcentaje de la suma de resistencias de interfaces en el wafer de multicapas
respecto a la resistencia total del wafer es mayor a escala manométrica y va
disminuyendo entre mas aumenta el espesor del wafer. Ver figura 123.

La resistencia térmica total del wafer de multicapas es mayor a la resistencia térmica
formado por capas individuales de pent6xido de niobio y didéxido de silicio cuando
estos tienen los mismos parametros de conductividad térmica, esto gracias al nimero
de resistencia de interfaces en el wafer de multicapas; pero solo a escala manométrica.

Ver figura 68.
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12.

13.

14

15

16.

17.

Se debe usar programas de calculo matematicos, en nuestro caso se usé el software
SCILAB para generar estos programas, pudiendo calcular los tiempos de difusion de
calor areal para distintos espesores de multicapas.

Vemos que entre mayor sea las resistencias de interfaces mayor seré el tiempo de
difusion de calor areal en multicapas. Ver figura 62.

Se llega a la conclusidn que es necesario realizar mas de una muestra con distintos
espesores totales de multicapas manteniendo la relacion de espesores de las capas de
pentéxido de niobio y didéxido de silicio en recubrimientos y zafiro, para poder
determinar con mayor exactitud el valor de la resistencia de interface y las
conductividades térmicas del pentéxido de niobio y el didxido de silicio.

Se ha comprobado que el pentéxido de niobio puede ser usar como una barrera o
escudo térmico comparando los flujos de calor en forma tedrica en diversas piezas de
aluminio con diversas formas geométricas.

Se ha comprobado a través del anélisis de simulacién en SOLIDWORKS como afecta
la variacidon de temperatura cuando se usa un recubrimiento térmico de pentéxido de
niobio; comparandolo con un anélisis térmico de piezas sin recubrir y llegando a la
conclusiéon de que es posible usar al pentéoxido de niobio como barrera o escudo
térmico sabe piezas de aluminio.

En la aplicaciéon como barrera térmica en una pieza de motor de combustién interna
se comprueba gracias al andlisis térmico realizado en SOLIDWORKS que
comparando la pieza cuando tiene un recubrimiento térmico y cuando est4 ausente.
Viendo que en verdad el recubrimiento térmico en la pieza es muy efectiva y pudiendo
funcionar como barrera térmica para disminuir las perdidas conduccién de calor en el

motor y aumentado la durabilidad de la pieza en el tiempo.

TRABAJOS FUTUROS

Se realizaran pruebas de conductividad térmica del didxido de silicio usando el
método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash
Ultrarrapido, para tener un valor més exacto de la conductividad térmica del diéxido
de silicio.

Se realizaran estudios mas detallados de la conductividad térmica de multicapas a

escala manométrica generando mas muestras para su analisis y poder estimar un valor
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mas exacto para las resistencias de interfaces; realizando pruebas de conductividad
térmica a distintos grados de temperatura.

Se analizaran mas multicapas con distintos tipos de 6xidos usando el método Time
Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrapido.

Se hara un anélisis mas profundo de las propiedades de las barreras térmicas usando
oxidos, se estudiara propiedades como expansion o dilatacion térmica, estrés térmico,

presion sobre las capas entre otros.
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ANEXOS

ANEXO 1: CURVAS DE DIFRACCION DE RAYOS X EN 2 MUESTRAS
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ANEXO 2: CURVAS DE NIVELES DE ENERGIA VISTA EN PRUEBAS
REALIZADAS EN EL SEM
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ANEXO 3: FOTOS DE LOS DATOS DE LAS TERMOCUPLAS PARA EL
METODO DE DISCOS CALIENTES
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ANEXO 4: TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR AREAL (s) VS ESPESOR (nm)
A 26 °C DEL PENTOXIDO DE NIOBIO
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ANEXO 5: TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR AREAL (s) VS ESPESOR (nm)
A 100 °C DEL PENTOXIDO DE NIOBIO
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ANEXO 6: TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR AREAL (seg) VS ESPESOR
(nm) A 150 °C DEL PENTOXIDO DE NIOBIO
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ANEXO 7: TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR AREAL (seg) VS ESPESOR (nm)

A 200 °C DEL PENTOXIDO DE NIOBIO
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ANEXO 8: PROGRAMA EN SCILAB PARA CALCULO DE TIEMPO DE

DIFUSION DE CALOR AREAL

nb205=32 50//espesor del pentoxido de mobio en
nanometros

si02=10.9//espesor del dioxido de silicio en
nanometros

R=2*1D-8; resistencia de interfaces

/7 Cromo

dm=100*1D-9;//espesor del cromo

am=20 8*1D-6;/ difusividad del cromo
cm=448;//calor especifivo del cromo a 26°c
pm=7190;// densidad del cromo
bm=cm*pm*sqri(am)//efusividad del cromo
tm=dm**2/am// triempo de difusion de calor del
cromo

rtm=sqrt(tm)// raiz del tiempo de difusion del cromo

// datos del pentoxido de niobio
df=nb205*11-9;"espesor del pentoxido de niobio
kf=1 1,/ conductividad termica del pentoxido de
niobio

cf=301;/calor especifivo del pentoxido de niobio a
D086

pf=4300;7 densidad del pentoxido de niobio
af=kf/pfict;’/ difusividad del pentoxido de niobio
bf=cf*pf*sqrt(af)/ efusividad del pentoxido de niobio
tf=df**2/af// nempo de difusion de calor del
pentoxido de niobio

rtf=sqri(tf)// raiz del tiempo de difusion del pentoxido
de niobio

// datos del dioxido de silicio

ds=si02* 1 D-9;Yespesor del dioxido de silicio

ks=1 4;// conductividad termica del dioxido de siticio
cs=1000;/ calor especifivo del dioxido de silicio 26°¢
ps=2200;% densidad del dioxido de silicio
as=ks/ps/cs;”/ difusividad del dioxido de silicio
bs=cs*ps*sqrt(as)/-efusividad del dioxido de silicio
ts=ds**2/as” tiempo de difusion de calor del dioxido
de silicio

rts=sqrt(ts)// raiz del tiempo de difusion del dioxido
de silicio

// Realizar las matrices de cuadripolo

x=poly(U,'s")

A= 1+x*tm/2 bm*x*rtm*( 1 +x*tm/6);rtm/bm* (1 +x*t
m/6),]+x*tm/2]*[1,0;R,1];

B=[ [+x*ts/2,bs*x*rts*( | +x*ts/6);rts/bs*( 1 +x*ts/0), 1
+x*ts/21*[ 1,U;R, 1;

C=[1+x*tf2,bfx*rtf*( 1 +x*tf/6);rtf/bf*(1+x*tf/6), I+
x*tf21*[1,0;R, 1];

E=(C*B)**10;

Se=A*E*| | +x*tm/2,bm*x*rtm*( 1 +x*tm/6);rtm/bm*
(1+x*tm/6), I +x*tm/2];

cle;

+/ hallar el b de la matriz cuadripolo S(e)
b=Se(1,2);/"SERA LA FILA ] DE LA COLUMNA 2
DE LA MATRIZ Se

cle;

Al=(b-(2*bm*rtm+ | O*bf*rtf+ 1 1*bs*rts)*x);
A2=Al/x;

dvAl=derivat(A2);/en ¢/ limite se deriva el
numerador

dvA3=derivat(b);//cin el limite se deriva el
denominador

// reemplazamos el e () para el limite laplaciano
c=homer(dvAl,9);7hallamos el coeficiente de grado
0

d=homner(dvA3,0); huallumoxs el coeficiente de grado
0

cle

Af=c/d

cle

nb205//espesor del pentoxido de niobio en
nanometros

si027espesor del dioxido de silicio en nanometr os
AL TIEMPO DE AREA DE DIFUSION DE CALOR
EN SEGUNDOS
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ANEXO 9: PROGRAMA EN SCILAB PARA GRAFICA DE TEMPERATURA
VS ESPESOR EN MICRAS EN PLACA CIRCULAR

// variacion de temperatura con respecto al espesor
en placa circular
T1=526 3/ EN KELVIN
T2=510.5/ EN KELVIN
L1=0.0121833*11)-3;/ metros
L2=0.3*1D-3;/metros
A=000188574/7m2
Knb2o5=!;/W/mK dv pentoxido de niobio
Kal=236;,/W/mK de aluminio
q2=(T1-T2)/((L1/(Knb205*A)+L2/(Kal*A)));
q1=(T1-T2)/((L2+L1)/(A*Kal));
T3=T1-q2*(L1/(Knb205*A));
function y=f(x)
if x<=L1;
then
y=T1-q2* x/(Knb205*A));
end
endfunction
s=linspace(0,L1,1000);
plot(s.[;'6);
s
function w=g(a)
if a<=L2+L1;
then
w=T3-q2*(a-L1)/(Kal*A);
cnd
endfunction

d=linspace(L1,L2+L1,1000);
plot(d,g,'b);
///
function u=tl(r)
if r<=L2+L1;
then
u=T1-ql/(Kal*A)*r;
end
endfunction
rl=linspacc(0(,L2+L1,1000);
plot(rl.tl.'t);
xgrid(2,1,3);
xlabel("Espcesor en metros");
ylabel("Teipetatura en Kelvin");
legend('Cou recubrumiento’,'Con recubiniento’,'Sin
recubrimiento’);
title("Ternperatura (K¢) vs Espesor (m)",
"tontsize",3)

a.auto_ ='on'; //Permite que la nueva grafica
borre la actual

clf(1)

clc

L1 7 espesor del recubrimiento en metroz

T3// temperatura en la interface en K°

ql:" FLUJO DE CALOR EN PLACA CIRCULAR SIN
RECUBRIMIENTO EN WATIS

q2/ FIUJO DE CALOR EN PLACA CIRCULAR
CON RECUBRIMIENTO EN WATTS

ANEXO 10: PROGRAMA EN SCILAB PARA GRAFICA DE TEMPERATURA
VS ESPESOR EN MICRAS EN CILINDRO HUECO

// variacion de temperatura con respecto al espesor
en cilindro hueco

el=100*1D-6;/7 metro

ec=6 5*1D-3-el;/metro
r1=(60-6.5*2)/2*1D-3;/metro
r2=(60)/2*1D-3;/metro

r3=rl+el/metro

L=81 3*tD-3//metro

T1=623/ EN KELVIN

T2=473/ EN KELVIN

Knb2o5=t;”W/mK de pentoxido de niohio
Kal=236;7W/mK de aluminio

q1=(T1-T2)/(log(r2/r1)/(2*%pi*L*Kal));

q2=(T1-
T2)/(log(r3/r1)/(2*%pi*L*Knb205)+log(r2/r3)/(2*%
pi*L*Kal)); :
T3=T1-q2*log(r3/r1)/(2*%pi*L*Knb205)

function y=fx)
if x<=el;
then
=T1-q2*log((r1+x)/r1)/(2*%pi*L*Knb205);
end
endfunction

s=linspace(0,el,1000);
plot(s.f.'b);

function w=g(a)
if a<=el +ec;
then
w=T3-q2*log((r3+a-e1)/r3)/(2*%pi*L*Kal);
end
endfunction

d=linspace(el.el+ec, 1000);
ploy(d.g,'b");
function u=tl(r)
if r<=el+ec;
then
u=T1-ql *(log((r1+r)/r1)/(2*%pi*L*Kal));
end
endfunction
r5=hnspace(0,el+ec, 1 000);
ploy(rS,£1,'1);
xgrid(2,1,3);
xlabel('E spesor en metros');
ylabel(" Temperatura en Kelvin");
title("Temp ra (K°) vs Espesor (im)",
"tontsize",3)
legend('Con recubrimiento’, Con recubrimiento’, Sin
recubrimiento’);
aawo_clear='on'; ZPermitc que la nueva grafica
borre la actual
aauto_clew='an'; /Permite que la nueva grafica
borre la actual
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clft1) ql” FLUJO DE CALOR EN CILINDRO HUECO

clc SIN RECUBRIMIENTO EN WATIS
el espesor del recubrimiento en metros q2// FLUJO DE CALOR EN CILINDRO HUECO
T3/ temperatura en la interfuce en K° CON RECUBRIMIENTO EN WATI

ANEXO 11: DIMENSIONES DE PLACA CIRCULAR CON BARRERA
TERMICA DE OXIDO DE NIOBIO

ANEXO 12: DIMENSIONES DE CILINDRO HUECO CON BARRERA
TERMICA INTERNA DE OXIDO DE NIOBIO

Recubrimiento de 100 um

60

81.50

129



ANEXO 13: DIMENSIONES DE PISTON CON BARRERA TERMICA DE
OXIDO DE NIOBIO
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