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Resumen

En este trabajo se reporta el proceso de experimentacion para
fabricar capas del semiconductor 6xido de zinc (ZnO), a
través de dos procesos: pulverizacién catddica para obtener
capas de zinc y oxidacion térmica para obtener ZnO. La
primera etapa consistié en procesar una barra industrial de
zinc para obtener el blanco del sistema de pulverizacion
catddica. Utilizando un equipo de preparacion de muestras de
pulverizacion catddica se lograron obtener capas de zinc sobre
portamuestras de vidrio. En la etapa final, dichas capas se
lograron oxidar en un horno resistivo. El tipo de material se
identifico por la técnica de difraccion de rayos-X, donde se
encontrd que todos los picos de la grafica que se obtiene de
ese equipo, corresponden al ZnO. Adicionalmente, se usé un
equipo de microscopia electronica de barrido para observar la
superficie de las muestras, lo que permitié ubicar una capa
homogénea y uniforme para el ZnO. Finalmente se utiliz6 un
método de identificacion de elementos quimicos, conocido
como espectroscopia por dispersion de electrones.

Palabras clave—evaporacion  térmica, pulverizacion
catddica, ZnO, difraccion de rayos-X

Abstract

This work reports the experimental process for fabricating
layers of the semiconductor zinc oxide (ZnO) through two
processes. cathodic sputtering to obtain zinc layers and
thermal oxidation to obtain ZnO. The first stage involved
processing an industrial zinc bar to prepare the target for the
cathodic sputtering system. Using a cathodic sputtering
sample preparation equipment, zinc layers were successfully
deposited on glass substrates. In the final stage, these layers
were oxidized in a resistive furnace. The material type was
identified using X-ray diffraction (XRD), where it was found
that all the peaks in the resulting graph corresponded to ZnO.
Additionally, a scanning electron microscope (SEM) was used
to observe the surface of the samples, allowing the
identification of a homogeneous and uniform ZnO layer.
Finally, a chemical element identification method, known as
electron dispersive spectroscopy (EDS), was employed.
Keywords— Thermal evaporation, sputtering, ZnO, x-Ray
diffraction

1. INTRODUCCION

El desarrollo de tecnologia a nivel mundial ha llevado a
diferentes sectores de la sociedad a la labor intensa de la
mejora, donde esta se convierte en un reto contintio debido a
la globalizacion, que, a través de la comercializacion de
productos, vuelve mas complejo cada vez el concepto de
innovacion [1-4]. En las instituciones de educacion superior,
la vinculacion entre estudiantes y profesores con perfil de
investigacion permite el desarrollo de proyectos en areas de
todo tipo: medicina, ciencias sociales, ciencias exactas,
ingenieria, entre otras [5-7]. Esta tltima se presenta de forma
general como un area atractiva, ya que el estudiante puede
palpar, a nivel prototipo o laboratorio, lo que eventualmente
podra experimentar dentro de la practica profesional. El area
de los semiconductores ha sido estudiada y aplicada desde
finales de la década de los 40°s; sin duda ha venido a explotar
el desarrollo tecnoldgico en casi todas las areas (si no es que
en todas) de la existencia de todos los seres vivos [8, 9].
Actualmente hay semiconductores de compuestos como el
oxido de zinc, que son de interés general por ser “nobles”, al
poderse obtener facilmente con propiedades adecuadas por
diferentes métodos fisicos y quimicos [10]. Esto promueve
que actualmente se desarrollen los semiconductores; si en la
industria, pero también a nivel educativo; principalmente en
los niveles superior y posgrado, ya que su estudio permite
formar profesionistas y potenciales investigadores con el fin
de que se pueda contribuir a cualquiera de las etapas del
desarrollo de tecnologia basada en estos materiales. Como
siempre y en todas las areas, el reto principal es la
optimizacion de recursos, ya que eso limita o potencializa el
alcance de los proyectos tecnologicos. A nivel mundial, son
algunos los paises que apuestan al desarrollo de tecnologia
desde ambitos como el educativo. Dentro de los laboratorios
de instituciones de educacion superior, siempre sera
importante desarrollar estrategias de optimizacion de
recursos que impliquen el tiempo de uso de equipos, la
fabricacion casera, el reuso de reactivos, el uso de materia
prima de grado comercial, la adaptacion de sistemas, el uso
de sistemas virtuales, entre otros [11, 12]. En este proyecto se
presenta la preparacion de capas de 6xido de zinc a través de
la adaptacion de un sistema de pulverizacion catodica para
recubrimientos y del uso de un horno resistivo para permitir
la oxidacioén a una temperatura de 500 °C. Para estudiar la
calidad y caracteristicas de las muestras obtenidas, se usaron
equipos de analisis o “caracterizacion”, con la idea de valorar
la estructura, observar la superficie, y realizar un analisis de
los elementos quimicos presentes en su superficie.
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2. CONTENIDO
2.1 Metodologia

Para el lavado de las laminas de vidrio que funcionaron como
substratos, se usaron los siguientes reactivos: jabon liquido,
agua, vaso de precipitados, acido fluorhidrico, sonicador. Los
substratos se enjuagaron en jabon en una solucion de 100 ml
durante cinco minutos en la cuba ultrasénica. El mismo
procedimiento se realizdO posteriormente en 4cido
fluorhidrico; finalmente los substratos se enjuagaron en agua
destilada. El blanco metalico de zinc para pulverizacion
catddica se elabord por medio del cortado de una barra de zinc,
obteniendo discos circulares con didmetro de 5.7 cm y espesor
de 3 mm, con un peso de 44.31g. Debido a que espesor del
blanco no se logrd colocar en el porta-muestras del sistema de
pulverizacion catddica, su espesor se redujo a través del lijado
de su superficie para obtener un espesor final de 1 mm y
alcanzar una masa final de 13.25 g. La sintesis de las capas de
Zn por pulverizacion catddica, consiste en la extraccion de
atomos de la superficie de un electrodo debido al intercambio
de momento con iones que bombardean los atomos de la
superficie; y requiere la utilizacion de blancos o targets, que
actiian como los materiales a partir de los cuales se elaboran
los recubrimientos. El equipo de pulverizacion catédica que
se uso en esta etapa fue de la marca Agar, modelo auto-sputter
coater. El experimento se realizo con los parametros estandar
del equipo, y con un tiempo de depdsito de 15 min.
Posteriormente se procedi6 a oxidar estas capas en un horno
tubular a 500 °C con flujo de aire de 0.6 L/min, variando el
tiempo de deposito. La caracterizacion se realizo,
estructuralmente, con un equipo de difraccion de rayos-X de
la marca BRUKER modelo D8 Discover con una radiacion de
CuKo=1.54 A. La caracterizacién de la superficie de las
muestras se realizé con un microscopio electronico de barrido
de la marca JEOL, con modelo JSM-6510LV. Este mismo
equipo cuenta con una sonda para poder identificar los
elementos quimicos presentes en la muestra.

2.2 Resultados

En la figura 1 se muestra una grafica, que corresponde a un
difractograma de rayos-X, donde se encuentran los resultados
obtenidos de las muestras estudiadas por este método. En la
parte del fondo se encuentra el difractograma correspondiente
al blanco que fue utilizado para depositar capas de Zn. Se
pueden observar tres lineas principales o intensas, que
representan picos de la difraccion de la luz que se logra
cuando el cafion de rayos-X incide sobre la muestra.
La identificacion de estos “picos” se realiza a través de la
comparacion de sus posiciones con una base de datos del
centro internacional para datos de difraccion (ICDD, por sus
siglas en inglés). Todos los picos corresponden a la estructura
del metal zinc, basado en la ficha correspondiente: numero 00-
004-0831. Al realizar el andlisis de la muestra de zinc que se
oxido durante 15 minutos (grafica de color verde), se puede
ver que aparece solamente un pico intenso. Para realizar el
analisis de esta muestra, adicional a la ficha de zinc,

considerando el proceso de oxidacion, se utilizo la de 6xido
de zinc, con nimero 00-036-1451. Este pico fue identificado
como parte de la estructura del semiconductor 6xido de zinc.
El hecho de que no aparezcan picos del metal zinc nos induce
a considerar que ahora toda la capa se ha oxidado y no hay
presencia del metal. Al continuar el analisis, podemos
observar que en las muestras de 30, 45, 60 min, 75 min y 90
min se observan graficos de difraccion similares sin cambios
representativos, en donde la presencia de tres picos
principales de entre 30-40 grados es caracteristico.
Realizando el analisis de las fichas de zinc y de 6xido de zinc,
nuevamente identificamos que esos tres picos corresponden
al semiconductor 6xido de zinc. Esto nos permite asumir que,
aunque se aumenta el tiempo del experimento para la
oxidacion del zinc, a una temperatura de 500 °C y con un
flujo de aire de 0.6 L/min, las muestras no cambian su
estructura, aunque se incremente el tiempo del proceso. Esto
demuestra que usando un sistema de pulverizacion catddica
para recubrimiento de muestras y un horno tubular de bajo
costo se pueden fabricar capas de 6xido de zinc puras, sin la
presencia de contaminantes. También es de considerar que el
método de difraccion de rayos-X permite identificar
solamente estructuras que presentan un arreglo estructural
continuo, también conocidos como cristales; y para el caso de
estructuras que no muestran cristalinidad, se deben usar otros
métodos de identificacion y analisis. Esta es la razon por la
que no se puede identificar el vidrio que se usé como
substrato, ya que se considera como un material del tipo
“amorfo”.

Fig. 1. Difractogramas de rayos-X de las muestras de zinc y de
oxido de zinc obtenidas por los procesos de pulverizacion
catddica y oxidacion térmica.
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En la figura 2 se observan dos micrografias o imagenes,
obtenidas a través de la microscopia electronica de barrido. En
la parte inferior de la figura 2a se observa que la
magnificacion se realizé 3000 veces (x3000) y también se ve
una barra de escala de 5 micrometros; todo esto para tener la
referencia de la dimension de las particulas. En la materia
observada en la imagen, se puede intuir que esta se conforma
de particulas atin mas pequeilas, que fueron aglomeradas
durante el proceso de oxidacion. Cabe destacar que lo que se
ve al fondo se ubica como la capa de 6xido de zinc, y que esta
particula o particulas en la superficie no cubren toda la
superficie. Esto puede confirmarse en la figura 2b, donde en
una imagen de menor amplificacion (x250), se puede ver en
el centro, la particula descrita en la figura 2a. Asi mismo, se
observan otras particulas dispersas sobre toda la superficie, lo
que da cuenta que si bien, a vista de ojo, la capa muestra una
coloracion y superficie uniforme, el uso de un microscopio
electronico permite ver defectos o irregularidades en la
superficie.

Fig. 2. Micrografias obtenidas mediante el microscopio
electronico de barrido, que corresponden a capas
representativas de o6xido de zinc, bajo la oxidacion de zinc
durante 15 min.
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En la figura 3a se presenta un grafico correspondiente al
“espectro” del analisis de elementos quimicos de una muestra
representativa de oOxido de zinc, obtenida por oxidacion
térmica de zinc, a 500 °C, con flujo de aire de 0.6 L/min a un
tiempo de 15 min. En este espectro se observa la identificacion
de elementos como oxigeno, zinc, y silicio. De la inspeccion
vemos que el zinc se repite y que las sefiales son de diferente
intensidad, aunque a efectos de identificacion, podemos
centrar la atencion en identificar la presencia de este elemento.
La presencia de oxigeno, desde la interpretacion general,
viene directamente del compuesto de 6xido de zinc. De hecho,
es importante resaltar que a diferencia del método de
difraccion de rayos-X, aqui no se detectan compuestos, sino
mas bien elementos de forma individual. También
encontramos la presencia de silicio, el cual naturalmente viene
del vidrio que se us6 como substrato. En la figura 3b se
presenta el conteo del porcentaje en el que contribuyen los
elementos de la misma muestra a la composicion total. En la
columna abreviada como “At[%]” y que refiere al porcentaje
atomico, se ve que el zinc contribuye en un 38.13 %, el
oxigeno en un 51.96 %, y que el silicio en un 9.92 %. Es de
interés mencionar que el valor mas alto en porcentaje
corresponde al oxigeno, ya que este elemento no solo se

encuentra en el semiconductor 6xido de zinc, sino también es
parte de la composicion del vidrio, ya que esta formado por
silice, cuya composicion es silicio y oxigeno.

Figura 3. Espectro de espectroscopia de energia dispersiva y
conteo de elementos quimicos, correspondientes a una
muestra representativa de o6xido de zinc, obtenida por
oxidacion térmica de zinc, a 500 °C, con flujo de aire de 0.6
L/min a un tiempo de 15 min.
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3. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Se ha reportado la fabricacion de capas del semiconductor
oxido de zinc sobre substratos o superficies de vidrio. Se
puede concluir como parte del experimento, que ambos
métodos (pulverizacion catddica y oxidacion térmica), fueron
efectivos para obtener este semiconductor. Esto lo hemos
resaltado durante este trabajo, ya que ambos métodos
representan una ruta de fabricacion, cuyo costo es
relativamente bajo. Asi mismo, no solo fue el precio el que
soporta adecuadamente el reporte, sino también que los
métodos de estudio (difracciéon de rayos-X, microscopia
electronica de barrido y espectroscopia por dispersion de
electrones), permitieron validar que la calidad de las capas
fue adecuada. Esto nos ayuda a consolidar la idea de que se
pueden fabricar compuestos con aplicaciones en electronica
a través de métodos de bajo costo, e incluso de fabricacion
casera. Este estudio estuvo centrado en un analisis estructural
y de superficie de las muestras del 6xido de zinc, aunque
como semiconductor, es indispensable realizar mediciones
eléctricas para evaluar su desempefio, lo que puede permitir
valorar su potencial utilidad en la fabricacion de dispositivos
electrénicos discretos, o incluso en la de circuitos integrados.

3.1 Observaciones generales

Este estudio ha tenido el objetivo de presentar el trabajo
experimental y de caracterizacion de un estudiante de
licenciatura (primer autor del trabajo) en un laboratorio de

investigacion de la institucion de adscripcion. Asi mismo,
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también se realizd con el objetivo de generar divulgacion
acerca de los proyectos experimentales y de investigacion que
realizan los otros autores dentro de la institucion de
adscripcion.
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