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RESUMEN

El presente trabajo muestra la investigacion sobre los materiales termoeléctricos,
especificamente la aleacion magnesio—estafio (Mg-Sn), realizada durante mi
estancia de verano en la Universidad de California, Riverside; dentro del programa
“‘Mentoring Summer Research Internship Program”. Dicha estancia representa el
esfuerzo de la Facultad de Ingenieria (UNAM) y la Universidad de California,

Riverside para introducir a los jévenes universitarios a la investigacion.

Los dispositivos termoeléctricos (thermoelectric TE) son dispositivos en fase solida
capaces de producir energia eléctrica a partir de un gradiente térmico y viceversa.
Los materiales termoeléctricos tienen aplicaciones especializadas en la generacion
de energia, tales como la recuperacion del calor de escape en la industria automotriz
y los generadores termoeléctricos de radioisétopos para naves espaciales. También
pueden ser utilizados para la refrigeracion tales como los enfriadores portatiles y la

refrigeracion de componentes en electronica.

Los materiales termoeléctricos actuales de alto desempefio se componen de
elementos raros y téxicos (Pb,Te, etc.) que limitan su uso para la produccion en
masa. Para que un material termoeléctrico pueda ser viable para aplicaciones a gran

escala, la eficiencia de conversion térmica a eléctrica debe ser alta.

La conductividad térmica (k), la conductividad eléctrica (0) y el coeficiente Seebeck
son parametros altamente dependientes de la composicién y la microestructura de

los materiales. Estas propiedades, junto con la temperatura de procesamiento (T),



se utilizan en la ecuacion: ZT = a?aT/k para describir la eficiencia de conversion

entre energia térmica y eléctrica.

Debido a su baja toxicidad, estabilidad térmica, baja densidad, abundancia relativa
y bajo costo de produccién, se examiné la aleacion de magnesio-estafio (Mg-Sn)
para dilucidar la relacién entre las propiedades termoeléctricas, los parametros de
procesamiento y microestructura. Asi mismo, se disefié y fabricé un circuito, y una
interfaz que permitiera la adquisicion de distintas sefiales que mas tarde servirian

para analizar las muestras estudiadas.
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1 INTRODUCCION

La necesidad de desarrollar nuevas aplicaciones para resolver las problematicas en
las que esta envuelto el mundo es uno de los asuntos mas importantes que la
ingenieria actualmente esta tratando de investigar con la finalidad de ir hacia

adelante en el desarrollo tecnoldgico.

Los materiales han sido uno de los mas importantes campos de estudio debido a
gue pueden ser utilizados para encontrar o crear propiedades especificas que son

requeridas para dar solucion a nuevas aplicaciones.

Recientemente, nuevas aplicaciones estan requiriendo de materiales que posean

caracteristicas superiores en comparacion con las que actualmente existen.

El interés por los materiales termoeléctricos ha ido en aumento, derivado de la
necesidad de aplicaciones termoeléctricas como refrigeracion de fase sdlida y
generacion de energia. La generacion de energia ha llegado a ser apreciada como
un medio atractivo de bajo costo para la conversion de calor en energia eléctrica util
con poco impacto ambiental. Para que un compuesto sea calificado como un
material termoeléctrico eficiente, éste debe exhibir el mas alto valor de figura de
mérito (thermoelectric figure of merit), ZT; definido como ZT = a?0T/k; donde k es
la conductividad térmica total, ¢ es la conductividad eléctrica y a es el coeficiente
de Seebeck siendo estos parametros altamente dependientes de la composicion y
microestructura de los materiales. Durante la temperatura de operacién (T). Un
material termoeléctrico deberia poseer las propiedades electronicas de un

semiconductor altamente dopado con las propiedades térmicas de un vidrio. Debido



a la interdependencia de los términos electrénicos (k., 0, a) y la significante
contribucion de k; se dificulta alcanzar valores mayores de ZT que vande 1.0 a 1.5

para cualquier valor de temperatura.

Las aleaciones basadas en el sistema Bi,Te; [(Bi;_,Sb,),(Te;_,Se,)s] y el sistema
Si;_,Ge,, han sido exhaustivamente estudiadas y optimizadas durante 30 afios para
Su uso como materiales termoeléctricos y asi realizar una gran variedad de

aplicaciones de refrigeracion de fase soélida y de generacion de energia.’

El siliciuro de magnesio y aleaciones relacionadas son atractivas para ser
estudiadas pues se componen de elementos abundantes y de bajo costo, ademas
de ser relativamente no toxicos en comparacion con sus homologos, PbTe y CoSbh,
que operan en el mismo rango de temperatura media (400 K a 800 K)." El magnesio
(Mg), los elementos de la familia IV, los compuestos Mg,Si y Mg,Sn, y sus
aleaciones han sido estudiados como materiales potencialmente termoeléctricos en
el rango de media a alta temperatura en los Gltimos sesenta afios". Tedricamente
estos compuestos pueden alcanzar altos valores de figura de mérito ZT debido a

sus grandes masas efectivas, alta movilidad y baja conductividad térmica.V

Hasta el momento Fedorov y sus colaboradores han reportado un valor para ZT de

1.1 correspondiente a un tipo de aleacion Mg,Siy 4Snge-



1.1 Efecto Seebeck y Peltier

A inicios del 1800, Seebeck observé que cuando dos materiales diferentes se unen
entre si y las uniones se llevan a cabo a diferentes temperaturas (Ty T + AT), una
diferencia de potencial AV es desarrollada; la cual es proporcional a la diferencia
de temperatura (AT).' La proporcion de la tension desarrollada para el gradiente de
temperatura (AV/AT) esta relacionada con la propiedad intrinseca de los materiales
llamada el coeficiente de Seebeck, a. El coeficiente Seebeck es muy bajo para los
metales (s6lo unos pocos uV/K) y mucho mayor para semiconductores (tipicamente

unos cientos pVv/K).

La energia cinética de los portadores en el extremo caliente es mayor que la de los
portadores en el extremo frio. Esto provocara una migracion de particulas
portadoras de carga hacia el extremo frio que no se vera compensada por la
migracion de portadores del extremo frio hacia el extremo caliente. Aunado a esto,
si se tiene en cuenta que en los materiales semiconductores la cantidad de
portadores aumenta con el aumento de la temperatura, se establecera un flujo neto
positivo de portadores circulando desde la parte caliente hacia la parte fria del

material.

En la mayoria de metales y en los semiconductores de tipo n la conduccion es
debida a los electrones. De esta manera, al aumentar la energia cinética de las
cargas negativas en el extremo caliente del material, se produce una migracion de
las cargas hacia el extremo frio, cuya acumulacién crea un potencial negativo. En

los semiconductores de tipo p y en metales como el aluminio se produce la



migracion de portadores positivos hacia el extremo frio, creando un potencial

positivo. "

Por otra parte, el efecto Peltier fue descubierto pocos afios después por PeltierVi
quien observé que cuando la corriente eléctrica pasa a través de la union de dos
materiales diferentes, energia en forma de calor es absorbida o rechazada en la
union, dependiendo de la direccion de la corriente. Este efecto es debido en gran
medida a la diferencia de energias de Fermi de los dos materiales. * La explicacién
al efecto Peltier se encuentra en el hecho de que la energia térmica asociada a un
electron es diferente para cada material. Al pasar un flujo de electrones (corriente
eléctrica) desde un material A hacia un material B, se produce una absorcion (o
liberacion) de calor para adecuar la energia térmica de los electrones a la nueva
situacion en el material B. Al invertir el signo de la corriente eléctrica que circula por
el circuito se invierte el sentido del flujo de calor en la unién entre los dos

materiales. V&

El efecto Peltier es la base para muchos dispositivos TE de refrigeracion de hoy en
dia y el efecto Seebeck es la base para los dispositivos TE de generacion de

energia.

1.2 Figura de mérito y desempefio termoeléctrico

La conversion de la energia termoeléctrica utiliza el efecto Seebeck, en el que se
establece un gradiente de temperatura a través de un dispositivo, lo que resulta es

una tension que se puede utilizar para conducir una corriente a través de una



resistencia de carga o dispositivo. Esta es la conversion directa de energia en forma

de calor a energia eléctrica.

Por el contrario, el calor Peltier generado cuando una corriente eléctrica pasa a
través de un material TE proporciona un gradiente de temperatura, siendo el calor
absorbido en el lado frio, transferido a través de (o bombeado por) los materiales
TE, y rechazado en el lado donde es generado, proporcionando asi una capacidad
de refrigeracion. Las ventajas de la conversion de energia mediante dispositivos
termoeléctricos de fase sélida son lo compactos que pueden ser, el no depender de

partes moviles, y calentamiento o enfriamiento localizado. Figura 1.

Absorcion de
P n p .
II " 1‘1 II
calor

1
—s ik
= = AAAA
|
Modo de refrigeracion Modo de generacion de energia

Figura 1: Diagrama de un par Peltier termoeléctrico hecho de un material
termoeléctrico tipo N y tipo P. El modo de refrigeracién o generacion de energia
es posible dependiendo de la configuracion. [1]

Algunos de los objetivos actuales de la investigacién en el campo de los materiales

termoeléctricos estan enfocados a encontrar nuevos materiales que aumenten la
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eficiencia actual de los dispositivos termoeléctricos (es decir, aumentar el ZT) o bien
tener la capacidad de operar en regimenes nuevos y mas amplios de temperatura,
especialmente a bajas temperaturas (T<250 K) y a temperaturas mas altas (T >400
K). Por otra parte, una de las dificultades en la investigacion de materiales TE reside
en la obtencion de mediciones fiables y precisas de sus propiedades eléctricas y
térmicas, tales como el coeficiente de Seebeck o thermopower «, la resistividad

eléctrica p, y la conductividad térmica total k.

Para que un compuesto sea calificado como un material termoeléctrico eficiente
debe exhibir el valor mas alto de figura de mérito, ZT, posible a la temperatura de

operacion T. ZT = a?oT /k.

Donde T es la temperatura absoluta en kelvin. La conductividad térmica total x, se
compone de dos partes, k =k, + kg, que corresponden a las contribuciones
electronicas y de la red (lattice and electronic contributions), respectivamente. El
factor de potencia a?0T es optimizado como una funcién de la concentracion de los
portadores (tipicamente alrededor de 10'° portadores/cm3), a través del dopaje,
para dar el mayor valor de ZT. Los portadores de alta movilidad son los mas
deseables, con el fin de tener la conductividad eléctrica mas alta para una

concentracion de portadores dados.

Los mejores materiales utilizados en dispositivos termoeléctricos actualmente
tienen un valor de ZT = 1. Este valor ha sido el limite superior en la practica por

mas de 30 afios. Sin embargo, no hay razones tedricas o termodinamicas para

ZT ~ 1 como una barrera superior”%.



1.3 Dispositivos termoeléctricos

Los dispositivos termoeléctricos basan su funcionamiento en el uso de materiales
semiconductores tales que sean capaces de convertir diferencias de temperatura

en energia eléctrica, y viceversa.

1.3.1 Generadores termoeléctricos

Los generadores termoeléctricos consisten en la conexion eléctricamente en serie
y térmicamente en paralelo de un gran numero de pares de elementos
termoeléctricos de tipo p y n, de manera que al ser sometidos a una diferencia de
temperatura generen una diferencia de potencial y una corriente eléctrica que
puedan ser adecuados para su uso en aparatos eléctricos o bien ser suministrados

a lared eléctrica.

Hoy en dia, los generadores termoeléctricos se emplean en sistemas remotos que
trabajan en condiciones dificiles, como en gasoductos o lineas submarinas, para
alimentar instrumentacion de control de las instalaciones. Su utilidad radica en su
absoluta fiabilidad debido a la ausencia de partes moviles y a la elevada tolerancia
a las condiciones ambientales. Pueden ser operados sin mantenimiento, como en
el caso de los empleados en satélites para exploracién del espacio. Por ejemplo, la
sonda Voyager 1 se alimenta mediante la corriente eléctrica producida por 3
generadores termoeléctricos que funcionan con radioisétopos (RTGS); los RTG
generaban alrededor de 470 watts de potencia eléctrica, al momento de su

lanzamiento, pero la degradacion de los termopares provocara una disminucion de



la potencia a lo largo del tiempo. Sin embargo, los RTGs de Voyager 1 permitirdn

seguir apoyando algunas de sus operaciones hasta 2025.*

Por otro lado, un generador termoeléctrico de alta temperatura (TEG) se integro
recientemente en dos vehiculos de pasajeros: un BMW X6 y el Lincoln MKT. Este
esfuerzo fue la culminacién del programa de recuperacion termoeléctrica de calor
residual en vehiculos (2004-2011) (premio #DE-FC26-04NT42279), patrocinado por
el departamento de energia (DOE) de los Estados Unidos. Se construyd un
generador termoeléctrico que se ha probado con temperaturas de entrada de aire

hasta de 620 C° alcanzando una potencia de salida de 700W.* Figura 2.

Figura 2: Prototipo de la primera generacién de generadores termoeléctricos
TEGs que han sido desarrollados e instalados en los vehiculos Lincoln KKT
(superior izquierda) y BMW X6 con un TEG cilindrico; Suburban GM (superior
derecha) con un TEG rectangular. [2]

Otro ejemplo que resulta interesante es el reloj de pulsera disefiado por CITIZEN
Eco-Drive Thermo Watch (figura 3) que contiene un generador compuesto por 1242

pares de elementos termoeléctricos capaces de producir una diferencia de potencial
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de 640 mV con una potencia de 13.8 yW, por grado de diferencia de temperatura

entre el cuerpo y el aire circundante.

Figura 3: Reloj CITIZEN Eco-Drive Thermo Watch. [3]

1.3.2 Temperaturas extremas

Hoy en dia, el control de procesos industriales seria una aplicacion tipica de
tecnologia de recoleccion de energia térmica. Sin embargo, existe la posibilidad de
utilizar esta tecnologia en cualquier lugar donde hay una gran diferencia de
temperatura suficiente. Nextreme (empresa de generadores termoeléctricos) ha
trabajado en un proyecto para la Fuerza Aérea de Estados Unidos, para disefiar una
fuente de alimentacién para un dispositivo sensor que monitoriza el estado de los
cojinetes de las turbinas de los motores a reaccion (figura 4). La idea es reemplazar
los rodamientos Unicamente cuando sea necesario para optimizar el mantenimiento

usando un sensor de vibracién inalambrico en la tapa del motor. Los requisitos para



el generador termoeléctrico para alimentar el sensor y sus comunicaciones
inaldmbricas fueron: una salida de estado estacionario de 5mW, el voltaje minimo

de 5 VDC, y una potencia maxima de 30 mW en 100 ms.

Tapa: lado frio

Base: lado caliente

»-

Figura 4: Generador termoeléctrico usado para generar la energia eléctrica, en
una turbina de jet, que permite alimentar a los sensores de vibracién que
monitorean el estado de los cojinetes.[4]




Collins explica: "Tomamos el calor desde el marco de la turbina a unos 220 ° C, que
es la fuente de calor, se llama el lado frio. Para el rechazo, llevamos el calor lejos
en el otro lado del dispositivo, utilizando aceite lubricante que esté pulverizado en el
interior del motor. Este aceite se encuentra a 185 °C. Ambos se encuentran a una
elevada temperatura, pero hay una diferencia, por lo que funciona muy bien el TEG.
Estamos en los limites superiores de supervivencia para los materiales

termoeléctricos, pero podemos manejarlo” XV

1.4 Técnica CAPAD

Corriente de activacion, densificacion asistida por presion CAPAD (Current-
Activated, Pressure- Assisted Densification) de materiales es una técnica que utiliza

corrientes eléctricas y de presion mecanica para densificar polvos.

Los beneficios del uso de corrientes eléctricas y la presion mecanica para densificar
los polvos son impulsados principalmente por dos factores: la eficiencia del proceso

y los materiales Unicos que pueden ser fabricados por este método.

e Con la ayuda de corrientes eléctricas elevadas, es posible mediante el uso
de CAPAD consolidar los polvos densificandolos totalmente mucho mas
rapido y a una temperatura mas baja que los métodos tradicionales como
sinterizacion sin presion y prensado en caliente (HP). Por ejemplo, una
ejecucion tipica utilizando CAPAD es de aproximadamente 20 minutos de
principio a fin, en contraste con los tiempos de procesamiento, en orden de

horas, para los métodos convencionales.



e Los beneficios van mas alla de la eficiencia y ofrecen una plataforma para la

produccion de materiales que son extremadamente dificiles de producir por

otros medios.
1.4.1 Aparato CAPAD

El sistema consiste de una cadmara de vacio, los electrodos sirven tanto para la
entrega de corriente y carga mecénica, y una fuente de alimentacion capaz de

suministrar altas corrientes eléctricas a voltajes relativamente bajos. Figura 5.

Electrodo
de cobre

Grafito
espaciador

Camara
de vacio

Molde/émbolo

Figura 5: Esquema que representa los componentes principales del aparato CAPAD.
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La capacidad actual de las unidades tipicas oscila entre ~1000 A - 10,000 A con un
rango de 10 -15 V maximo. Mientras que las capacidades de carga van de los ~50
kN a 250 kN.

Las muestras, que en un principio son polvo, se densifican en el interior de un dado
gue se coloca entre los electrodos. El dado y el émbolo estan hechos de grafito de
la méas alta pureza y alta densidad ya que tiene una excelente resistencia mecanica

a altas temperaturas asi como una alta conductividad térmica y eléctrica. Figura 6.

Polvo individual

Embolo (densificacién)
Molde
Polvos multiples
(sintesis/
Muestra densificacion)
Embolo

Figura 6: Esquema del dado, émbolo y polvos. [5]
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2 TECNICA DE MEDICION

En el presente capitulo se describen las técnicas de caracterizacion que se

emplearon con la finalidad de obtener datos para cuantificar las propiedades méas

relevantes de las muestras estudiadas. Entre ellas se encuentra el método de las 4

puntas que sirvié para determinar la conductividad eléctrica de la muestra. Asi

mismo, se describe el circuito que se utilizé para aplicar dicho método.

2.1 Método de 4 puntas para la determinacion de la conductividad eléctrica

(método Kelvin)

Métodos de medicidn
para determinarla

eléctrica

Grietas y huecos pueden

ser detectados en el
material

Corriente directa (CD)

Requiere un buen
contacto entre el
material y los
electrodos.

[

Corriente alterna (CA)

Basado en el método
de las corrientes
inducidas de tipo

torbellino.

Figura 2.1: Descripcién de los métodos de medicidn para determinar la conductividad eléctrica

en un material.



Principio de medicion de la conductividad eléctrica

a8 ‘\'\ Voltaje
/K/ /»‘\
1"’ ) \\l

|

//%,’--— L
Corriente Q e

2 longitud

Seccién transversal

Corriente longitud
Conductividad - > o B e S

Voltaje Seccion transversal

Figura 2.2: Principio de medicidn de la conductividad eléctrica [1]

La muestra (figura 2.2) que se utiliza para realizar las pruebas debe ser una barra
con un area de seccion transversal conocida. La corriente pasa a traves de la
muestra en la direccion de su eje longitudinal. La caida de tension se mide con dos

contactos, a una distancia conocida. [1]

La formula que permite obtener la conductividad de la barra puede ser analizada a

través de la ley de ohm.
Partiendo de la ley de ohm

Vap =R ...(1)
Recordando que la resistividad se describe como:

A

Donde R = resistencia [Q2],A = area transversal[m?]y [ = longitud[m]



Despejando de la ecuacion (2) a R y sustituyendo en (1) se tiene:

Donde

1

Despejando la conductividad o de (4) y sustituyendo en (3) se obtiene:

L
Vo = —1...(5)

Finalmente, despejando o de (5) se obtiene la férmula de la conductividad, la cual
es descrita por el principio de medicidon de la conductividad eléctrica.

i1

O'=Ez.

. (6)

Usualmente, la conductividad es descrita como la proporcional entre el campo

eléctrico E y la densidad de corriente ].
J=0E ..(7)

Donde, la densidad de corriente J para una seccién transversal constante puede ser

] e 8

Mientras que el campo eléctrico E puede expresarse como:



E=—..09)
Sustituyendo (8) y (9) en (7):
—. =o0—..(10)

Finalmente, despejando o de (10) se obtiene la formula de la conductividad, esta
vez partiendo de la formula de la densidad de corriente.

i

U=Ez.

~(11)

2.2 Circuito

El circuito que se utilizd estd construido con un arreglo de amplificadores
operacionales debido a que éstos pueden ser utilizados para detectar y medir
valores muy pequefios de sefales de corriente alterna. Se utilizo la configuracion
inversora debido a que es posible tener un control sobre la ganancia. Inclusive es

posible obtener una ganancia unitaria si es necesario. Figura. 2.3

R¢

W
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Figura 2.3: Amplificador inversor; configuracion y férmula [2]

Ademas de las ventajas que ofrece la retroalimentacion negativa. Basada en el

hecho de que el desempeiio del circuito ya no depende de la ganancia de lazo



abierto del amplificador operacional, A,,. Al agregar la resistencia de
retroalimentacion se forma un circuito de la salida a la entrada (-). El circuito
resultante tiene ahora una ganancia de lazo cerrado o ganancia de amplificador,
AL, que es independiente de A,,. (Siempre que A,, sea mucho mayor que A.;.) [3]

Ver anexo 1.

En el disefio del circuito se utilizd un amplificador LM741CN, el cual es un
amplificador operacional de propdésito general. Es decir, este integrado es fabricado
por National Semiconductor Corp. Con un intervalo de temperatura de 0 a 70 °C ;
siendo un encapsulado de plastico. Una de las principales razones por la que se
decidi6 utilizar este integrado es debido la proteccion de cortocircuito con la que
cuenta, la factibilidad de un rango de voltaje diferencial de 30 volts y la facilidad con
la que se puede encontrar en el mercado. Ademas, las caracteristicas con las que
cuenta resultaron ser las minimas necesarias para que el experimento entregara los

resultados esperados.
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Figura 2.4: Diagrama eléctrico

En la figura 2.4 se muestra el diagrama eléctrico de las conexiones
correspondientes a los amplificadores operacionales. En el cual se muestran 2
arreglos de amplificadores en su configuracion inversora. En la primera
configuracion se obtiene una ganancia de lazo cerrado A, igual a 10, lo que permite
la amplificacion del voltaje en un factor de 10. Por otro lado, en la segunda
configuracion se coloca la muestra en el sitio correspondiente a la resistencia de
retroalimentacion; al tener la resistencia R3 un valor de 10 ohms, el voltaje de salida
estd afectado directamente por el valor de la resistencia de la muestra, no

dependiendo asi del valor de las resistencias utilizadas en el circuito.
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Figura 2.5: Circuito fisico utilizado para la adquisicidn de las mediciones.

En la figura 2.5 se detallan los elementos que componen el circuito.

Correspondiendo estos a:

1.- Amplificador operacional LM741CN (ver anexo 2)

e 2.- Voltaje de entrada de 0.004 [V] a 0.020 [V] con variaciones de 0.002 [V]
e 3.- Resistencia de 50 [Q]

e 4.- Resistencia de 500 [Q]

e 5.- Resistencia de 10 [Q]

e 6.- Amplificador de instrumentacion de precision AD 524BDZ (ver anexo 2)

El amplificador de instrumentacion de precision AD 524BDZ fue utilizado debido a

su utilidad para la adquisicién de datos que requieren la mayor exactitud bajo las




peores condiciones de operacién. Es decir, este integrado resulté de gran ayuda
debido a los valores de voltaje y corriente manejados. Correspondiendo éstos a un

intervalo de 0.004 — 0.020 [V].

2.3 Corroborando el funcionamiento del circuito

Con el fin de corroborar que el funcionamiento del circuito era el adecuado y que las
sefiales de ruido que podian presentarse tanto en las conexiones realizadas en la
protoboard como por el tiempo de respuesta de los elementos, no afectaban los
datos que eran recabados por el sistema. Se realizé una prueba en la que se coloco
una resistencia de 10 [Q], en el lugar que experimentalmente se colocaria la
muestra. De esta manera, a través del circuito y el programa de labVIEW se busco
determinar experimentalmente el valor de la resistencia (en este caso un valor

conocido de 10 [Q]). Asi, seria facil determinar qué tan confiable resultaba el circuito.

A continuacion, en la figura 2.6 se muestra el esquema del circuito que se utilizd

para realizar las pruebas.
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Figura 2.6: Circuito utilizado para verificar que tan confiable resultaba para la
adquisicion de los datos.

En la figura 2.7 se muestran los resultados que se obtuvieron para las pruebas
realizadas, bajo las mismas condiciones en la que se realizé el experimento. Las

cuales se describen en el capitulo siguiente.

Como se muestra en la tabla, se realizaron pruebas en un intervalo de 0.004 -0.020
[V] con incrementos de 0.002 [V]. A partir de ello, se recabaron los datos de corriente
a través de la resistencia y la diferencia de potencial en sus extremos; con estos
datos se realizé una grafica de corriente v/s voltaje (figura 2.8) y se realiz6 una

regresion lineal, con la cual se determiné el valor experimental de la resistencia.



Muestra# Vin[V] Corriente Vout[V]

[A]
0 0.004 0.004 0.037912
1 0.006 0.006 0.05676
2 0.008 0.008 0.075654
3 0.01 0.01 0.094498
4 0.012 0.012 0.113412
5 0.014 0.014 0.132256
6 0.016 0.016 0.151178
7 0.018 0.018 0.170006
8 0.02 0.02 0.18892
9 0.022 0.022 0.207612

Figura 2.7: En la tabla se muestran los datos correspondientes al experimento
realizado para verificar la funcionalidad del circuito.

En la figura 2.8, se muestra la grafica de corriente v/s voltaje. Como se puede
apreciar, el valor experimental de la resistencia de acuerdo a la regresion lineal fue

de 9.4335 [Q].

10 ohms

0.01 0.015
Corriente [A]

Figura 2.8: Gréafica de corriente v/s voltaje utilizando la resistencia de 10 [Q].




Si el valor nominal de la resistencia fue de 10 [Q] se tiene un error relativo porcentual

igual al 5.665 %.

valor real — valor experimental

& = valor real
10 — 9.4335
r = —————x100
10 — 9.4335
r = ———s——x100
10 — 9.4335
r = ———s——x100
e. = 5.665 %

Este porcentaje de error esta ligado a errores inherentes del experimento que van
desde los instrumentos de medicion asi como las condiciones de realizacion. Sin
embargo, no representd una limitante dado que las estas condiciones serian las

minimas necesarias para replicarlo.
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3 DESCRIPCION DEL EXPERIMENTO

3.1 Preparacion de la muestra

La muestra fue elaborada en el laboratorio Advanced Material Processing and
Synthesis (AMPS) de la Universidad de California, Riverside. Bajo condiciones
controladas de ~ 600 Ay una presion de 112 MPa, con un rango de temperatura de

425°C - 475°C.

En la figura 3.0 se muestra el diagrama de flujo que se tomé en cuenta para el

desarrollo del experimento.
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Figura 3.0: Diagrama de flujo del experimento.
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3.1.1 Proceso de preparacion

1) La muestra correspondiente a la aleacion magnesio estafio (Mg-Sn) fue
elaborada bajo la técnica CAPAD (Current-Activated, Pressuere-Assisted
Densification). Con lo cual se obtiene una oblea de aproximadamente 10

[mm] de didmetro y un espesor de 1.5 [mm]. (Figura 3.1)

1.5 [mm]

10 [mm]

b)

a)

Figura 3.1: a) Fotografia correspondiente a la aleacidn magnesio estano. b) Dimensiones de la
oblea que se obtiene a través de la técnica CAPAD.

Una vez que se obtuvo la oblea correspondiente a la aleacion magnesio estafio
ésta se coloc6 en una bolsa transparente con una etiqueta. Sobre ella se anotaron
datos como: niumero de muestra, fecha de elaboracién, masa y temperatura. Figura

3.2.



Figura 3.2: Empaque utilizado para almacenar la muestra

2) Una vez que se obtuvo la oblea fue necesario realizar la preparacion de la

muestra. Tal como se mencion6 anteriormente, ésta debe ser una barra de

manera que el flujo de la corriente sea el mismo a lo largo de ella.

Corte de |la barra

Se coloco la oblea en una superficie plana y se adhirié a ella mediante
Crystalbond (Ver anexo 3) el cual atemperatura ambiente es solido, mientras
gue a una temperatura por arriba de los 71°C comienza el punto de
ablandamiento; propiedad que permite la manipulacion del material. Para
derretir el adhesivo y colocarlo sobre la oblea se utilizd6 una plancha de
horneado a una temperatura de 110°C. (Figura 3.3) Una vez que la oblea se
adhiri6 a la superficie se pudo proseguir a la siguiente etapa, que
corresponde al corte de la oblea. El corte se realizdé de tal manera que se

obtuviera una barra de 1.3 [mm] de ancho. Figura 3.4.

38



Figura 3.3: Plancha de horneado [1]

a) b)

Figura 3.4: a) Oblea colocada en superficie plana. Barra de aluminio con corte
longitudinal. Se colocé un porta objetos para evitar el corte de la barra mas alla de la
muestra. b) Corte de la oblea a una velocidad de 60 rpm.
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Una vez que se realizaron los cortes, tal como se muestra en la figura 3.4 a) , se
procedio a retirar los restos de la oblea de la superficie para lo cual fue necesario
colocar la barra de aluminio sobre la plancha de horneado, precalentada a 110°C,
de esta manera el adhesivo puede ser retirado facilmente. Para eliminar cualquier

residuo del material, se coloc6 en un recipiente con acetona durante 15 min.
Desbaste de la barra

La finalidad del desbaste fue la de preparar la superficie, eliminando las capas
distorsionadas, y obtener asi una muestra plana; para posteriormente aplicar el
método de las 4 puntas. Primero se procedid a aplicar un desbaste intermedio,
utilizando una lija No. 400, con el cual se busco aplanar las irregularidades causadas
por el corte, este procedimiento se realizé con mucha precaucion ya que el tamafio
de la muestra era pequefio y no se pretendia eliminar gran cantidad de material
salvo lo minimo necesario. Posteriormente, se aplico el desbaste final, utilizando
una lija No.600, con el cual se busco6 que la superficie fuese plana y se removieran
las ralladuras de la operacion anterior. Es importante hacer mencion que cuando
son utilizados métodos manuales, como en este caso, la probeta se debe ir girando
90° entre lija y lija para asi poder determinar si el rayado de la lija anterior se ha
removido por completo. Asi mismo, la probeta debe deslizarse con un movimiento

vaivén para prevenir la ralladura y la generacion de planos®.



Figura 3.5: Pulido de la muestra.

Preparando la muestra para aplicar el método de 4 puntas

Una vez que se obtuvo la barra, ésta se coloco en un portaobjetos al cual se sujetd
a través de cinta adhesiva. En la parte superior y a los lados se coloco alambre de
cobre el cual fue sujetado a la muestra a través de tinta conductora de plata. Tal
como se muestra en la figura 3.6. Finalmente para secar la tinta, se colocé el porta

objetos en la plancha de horneado a 40°C durante 10 min. Figura 3.7

a) b)

Figura 3.6: a) Materiales utilizados para la preparaciéon de la muestra. b) Barra de la aleacion
magnesio estafio correspondiente a la muestra #141.
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Figura 3.7: Muestra colocada en la plancha de horneado.

Obtencién de datos

Una vez que la muestra estuvo preparada se procedio a colocarla en el circuito
disefiado de manera que fuese posible adquirir el voltaje que aparecia entre los
extremos de ella. Tal como lo menciona el Principio de Medicion de la Conductividad

Eléctrica.

Con la finalidad de variar automaticamente el valor del voltaje de entrada y obtener
la diferencia de potencial en los extremos de la muestra, se disefid un programa en
LabVIEW (ver Anexo 4) el cual junto con el Amplificador sincrono, marca Stanford
Research Systems, fue posible desarrollar un interfaz que permitiera adquirir
distintos pardmetros tales como voltaje de entrada, corriente y diferencia de
potencial en la muestra. Los cuales fueron desplegados en pantalla a través de una

grafica y una tabla para su analisis inmediato. Asi mismo, estos datos se enviaron
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a Excel generando una tabla que permitié el almacenamiento de dicha informacién

para su futuro analisis durante el experimento. Figura 3.8.

a) b)

Figura 3.8: a) Conexién de la muestra al circuito. b) Programa en LabVIEW que permite obtener
de manera automatica los datos correspondientes al voltaje de entrada asi como el voltaje en
los extremos de la muestra.
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4 RESULTADOS

4.1 Difraccion de rayos X (X-Ray Diffraction XRD)

La figura 4.1 muestra la composicion de fase de dos muestras diferentes de
magnesio-estafio (Mg-Sn). Se observan dos polimorfismos? en el diagrama XRD,
correspondientes a Mg,Sn y Mge,Sns. Se puede apreciar como la fase Mg,Sn; es
termodinamicamente estable mientras que la fase Mg,Sn es sintetizada a altas
presiones y temperaturas. Este comportamiento se puede visualizar en el diagrama
XRD donde los triangulos corresponden a la fase Mg,Sn. Si se observa el
comportamiento de la fase en las dos diferentes temperaturas de procesamiento se

aprecia como ésta desaparece a los 475 °C.

1 A ‘ = Mg,Sn, ‘ 4 Mg,Sn

| i 475°C
A i
_J WA AN L/L,/\_‘_,_/\JJ HM

] A] A 425 °C
|
I LM
...,...Jr .\’ Ww LWN} \MWM

Starting Powder

Intensity (A.U.)

|||| u | | A oy A
| 4y
U'Alll.lﬁ-.n. m N .,
""‘J \wawhujm\\dh Jt/\
20 ' 3]0 ‘ 4[0 ' 50
26 (deg.)

Figura 4.1: Difraccidon de Rayos X de la muestra magnesio — estafio (Mg-Sn).

1 Es la habilidad de un material sélido de existir in mdas de una forma o estructura cristalina.



4.2 Propiedades eléctricas

La figura 4.2 muestra la relacion entre la corriente suministrada y el voltaje que
aparece entre los extremos de la muestra, es decir, la muestra #122 y #140. Las
graficas muestran que dicha relacion es lineal, en la cual cuando la corriente se
incrementa, el valor del voltaje se incrementa, y viceversa. Lo cual es coherente con

lo que la teoria indica, por lo tanto es un signo de que los datos obtenidos son

adecuados.

Conociendo el valor de la corriente y el voltaje a través de la muestra es posible
saber el valor de su resistencia. Donde analizando los datos se observé que para la
muestra #122 la resistencia fue de 0.0172 Q, aproximadamente. Por otro lado, para

la muestra #140 la resistencia resulté de 0.0322 Q.

Muestra #122 ¥ =0.0172x- 1€-06

..

Q.

voltaje V]
a
.0_

0.00E+00
i 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025

Corriente eléctrica  [A]

Muestra #1140 r=0.0322i-4E-07
R*=1

voltaje  [v]

[4] 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025

Carriente eléctrica  [A]

Figura 4.2: Gréficas que muestran la relacidn entre la corriente y el voltaje a través
de las muestras #122 y #140.



En la figura 4.3 se puede apreciar que para la muestra #140 la temperatura de
procesamiento fue de 425°C mientras que para la muestra #122 fue de 475°C. Si
se relaciona la temperatura de procesamiento y la resistencia de la muestra es
posible identificar que cuando la temperatura de procesamiento se incrementa, el

valor de la resistencia disminuye.

140 425 0.0322
122 475 0.0172

Figura 4.3: Tabla que muestra los datos correspondientes a la temperatura de
procesamiento y la resistencia de las muestras analizadas.

Con base en el analisis del circuito que se muestra en la figura 4.4 es posible obtener
la ecuacion que representa el comportamiento de la muestra durante el

experimento.

R2 R_MUESTRA

uz2

2 vaallda

LT

Figura 4.4: Esquema del circuito eléctrico.
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Partiendo de la ley de Ohm

4
1 = R_l =1y
R,
V. V=
3 1 R1

.
i3=—=1
3TR, M
R
iy ==, R ; (2) ...corriente a través de la muestra
113

La ecuacion (2) fue utilizada para calcular la corriente que circulaba a través de la
muestra, misma que fue ingresada en el programa realizado en LabVIEW y asi tener

el registro de corriente y voltaje durante el experimento.

En la figura 4.5 es posible comparar el valor de la conductividad y la temperatura
de procesamiento referente a las dos muestras analizadas, es decir la muestra #140
y #122. Cuando se incrementa la temperatura de procesamiento el valor de la
conductividad incrementa. Por otro lado, como se mencioné anteriormente, cuando

la temperatura de procesamiento se incrementa, el valor de la resistencia disminuye.
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Figura 4.5: Grafica que muestra la relacion entre la temperatura y la conductividad
referente a las dos muestras analizadas, # 140 y # 122.

En la tabla que se muestra en la figura 4.6 es posible analizar el comportamiento de
las muestras #122 y #140. En ella se puede visualizar el comportamiento respecto
a las propiedades estudiadas. Es decir, temperatura de procesamiento, resistencia
y conductividad. Propiedades que son de relevancia para determinar la eficiencia

de los materiales termoeléctricos con relacion a la ecuacion que describe la figura

de mérito ZT.
140 425 0.0322 78,152.70929
122 475 0.0172 123,339.2272

Figura 4.6: Tabla que muestra los datos correspondientes a la temperatura de
procesamiento, la resistencia y la conductividad de las muestras analizadas.
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4.3 Anadlisis de resultados

Los datos obtenidos a través de la técnica XRD permitieron la caracterizacion
cristalogréfica del material con base en la comparacién de patrones de difraccidén
para el material estudiado. Asi fue posible, determinar las fases cristalinas presentes
a diferentes temperaturas. Finalmente, como resultado se obtuvo que la fase
Mg,Sns es termodindmicamente estable, es decir no ocurren reacciones entre sus
componentes y por ende no varia su composicion general (su forma o estado
particular se conserva). Por lo que, la aleacion puede ser factible para ser utilizada
en aplicaciones que requieran de altas temperaturas dado que su composicion no

se ve afectada.

Por otro lado, el analisis de la resistencia para cada una de las muestras sirvié como
pauta para determinar la confiabilidad que se podia tener respecto al circuito y a los
datos de voltaje y corriente a través de la muestra. Es decir, tedricamente esta
relacion es lineal y fue corroborada con las graficas que relacionan los datos de
voltaje y corriente obtenidos. Al ser el coeficiente de determinacion R? = 1y ser una
regresion lineal significa que el coeficiente de correlacién sera 1 con lo cual existe

una dependencia total entre las dos variables.

Para el andlisis de la conductividad se encontr6 que mientras mayor era la

temperatura de procesamiento aumentaba la conductividad eléctrica y la resistencia



disminuia. Lo que hasta el momento resulta ser de mucha ayuda ya que si se analiza
la férmula de ZT,ZT = a?0T/k, se puede observar que tanto la conductividad
eléctrica (o) como la temperatura de procesamiento (T) se localizan en el

numerador de la ecuacién, lo que contribuye a alcanzar un valor elevado de ZT.

Hasta el momento la conductividad para la muestra #122 Mg9Sn5, es 0.123x10°
[S/m] valor que puede ser comparado con el plomo, el cual a una temperatura de
20 °C presenta una conductividad de 4.5x10° [S/m]. 2 Sin embargo, éste presenta
una elevada toxicidad, con lo cual estaria descartado su uso para aplicaciones a

gran escala.

Es importante mencionar que las condiciones del laboratorio en las que se
desarroll6 el experimento representan un punto importante para la obtencién de los
resultados aqui descritos, sobre todo, el control de la atmosfera en la que se
prepararon los polvos de magnesio y estafio. Para ello, se utiliz6 una camara de
atmosfera controlada (1 ppm de 0,). La cual permite preparar materiales de alta
pureza; reacciones quimicas o electroquimicas en una atmoésfera inerte. Se utilizo
la técnica CAPAD, previamente descrita, para densificar los polvos de magnesio y
estafo. Asi mismo, se utilizé un horno de secado para mantener el material libre de
humedad, asi como un horno de vacio utilizado para secar y desgasificar los

materiales en proceso. (Figura 4.7)

2 http://hyperphysics.phy-astr.gsu.edu/hbase/tables/rstiv.html (fecha de consulta 11 de noviembre de 2014)



http://hyperphysics.phy-astr.gsu.edu/hbase/tables/rstiv.html

Figura 4.7: A la izquierda se muestra la cdmara de atmdsfera controlada, mientras
gue a la derecha se encuentra el horno de secado. Ambos utilizados durante el
presente experimento.[1]

En la figura 4.7 se muestran algunos de los equipos que fueron utilizados para la
produccién de la aleacién magnesio — estafio.
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5 CONCLUSIONES Y TRABAJO A FUTURO

El desarrollo de este tema y mi estancia de verano en la Universidad de California,
Riverside. Han sido la pauta para darme cuenta de todas las posibilidades que el
estudiar Ingenieria Mecatrénica me ha brindado a lo largo de estos 5 afios. La
posibilidad de formar parte de un grupo multidisciplinario en el cual apliqué
conocimientos que van desde la electronica a la ciencia de materiales, ademas del
uso de herramientas para el desarrollo del experimento como lo fue LabVIEW fueron
de suma importancia para poder obtener resultados favorables. Asi también, el
poder aprender de otros temas como lo son los materiales termoeléctricos y el
potencial que existe alrededor fue enriquecedor tanto de manera personal como

profesional.

En el presente trabajo se mostré la colaboracion que realicé con el candidato a
Doctorado Anthony Fong, estudiante de la Universidad de California, Riverside, para
realizar parte de la investigacion que estad enfocada a analizar las propiedades
termoeléctricas, los parametros de procesamiento y la microestructura de la
aleacion magnesio-estafio; debido a su baja toxicidad, la estabilidad térmica, baja
densidad, abundancia relativa y el bajo costo de produccion; aunado a la factibilidad

de produccién en el laboratorio.

Como primera etapa de la investigacion, se enfocaron los esfuerzos en analizar las
propiedades termoeléctricas, tales como la conductividad y la resistencia de las

muestras a lo largo de distintas condiciones tal como la temperatura de



procesamiento. Como se muestra anteriormente, las graficas revelan que existe una
fuerte relacion entre la temperatura y la conductividad eléctrica. Un incremento en
la temperatura de procesamiento refleja un incremento en la conductividad eléctrica.
Es decir, esta relacion puede ayudar a obtener un valor mas elevado de la eficiencia
respecto a la conversion térmica — eléctrica, ZT, dado el papel que ocupan estos
parametros dentro de la ecuacion que describe la figura de mérito, ZT = a?0T/k.
Por otro lado, fue posible determinar que la fase Mg,Sns es termodinamicamente
estable. Con lo cual, se cumpliria con uno de los objetivos que la investigacion
relacionada con los materiales termoeléctricos busca. Es decir, elevar la
temperatura a la que estos materiales pueden operar; lo cual esta en funcion de las

aplicaciones que se pretendan desarrollar.

Con el presente documento se pretende sentar las bases para despertar el interés
por la investigacion sobre los materiales termoeléctricos y las ventajas que éstos
podrian brindar si fuese posible desarrollarlos a escalas industriales, en especial
con la aleacibn magnesio-estafio puesto que hasta el momento es una aleacion
candidata que cumple los parametros necesarios para obtener un valor de figura de
mérito, ZT, mayor a los registrados hasta el momento. Si bien, los resultados
mostrados parecen ser positivos, es necesario investigar la relacion de las
propiedades aqui descritas con relacion al coeficiente Seebeck (a) ya que éste
contribuye a que los valores hasta ahora encontrados para ZT oscilen entre 1. Es
importante recordar, que a pesar de que los materiales termoeléctricos han sido
utilizados para aplicaciones a pequefia escala, es necesario elevar la eficiencia de

la conversion de energia.



Resulta interesante, la posibilidad de captar el calor residual, que se genera en
muchos de los procesos industriales como de la vida cotidiana, y convertirlo en
energia util. De esta manera, podria considerarse a los materiales termoeléctricos
como una fuente de energia alterna que ayudaria a contrarrestar nuestra
dependencia por los hidrocarburos, complementando a las tecnologias que basan

su funcionamiento en el uso de energias renovables.



ANENOS



ANEXOS

Anexo 1

Amplificadores operacionales

Un amplificador es un circuito que recibe una sefial en su entrada y produce una

versién méas grande sin distorsion de la sefial recibida en su salida.

Simbolo y terminales del circuito

El simbolo del amplificador operacional que se muestra en la figura x.1 es un

triangulo que apunta en la direccion del flujo de la sefial.
Las terminales corresponden a:

V. = terminal de entrada no inversora
V_ = terminal de entrada inversora
Vour = terminal de salida

Vs, = terminal de alimentacién positiva

Vs_ = terminal de alimentacién negativa

Vout

Figura x.1: Simbolo de circuito para un amplificador operacional.[2]

El amplificador operacional ideal de la figura x.2 tiene ganancia infinita y respuesta

a la frecuencia también infinita. Las terminales de entrada no toman corriente de



sefial ni de polarizacion, y presentan una resistencia de entrada infinita. La
impedancia de salida es de cero ohms y los voltajes de la fuente de poder no tienen

limite.

+V

Ampliicador
operacional ideal

=0

Figura x.2: Amplificador operacional ideal, el cual tiene una ganancia infinita, resistencia de
entrada también infinita y una resistencia cero en la salida. [3]

Ganancia de voltaje en lazo abierto

El voltaje de salida V, quedara determinado por E; y la ganancia de voltaje en
circuito abierto, A,;; Ay, S€ denomina ganancia de voltaje en lazo abierto porque
las posibles conexiones de retroalimentacion desde la terminal de salida a las
terminales de entrada se han dejado abiertas. En consecuencia, V, se puede

expresar en forma ideal mediante la relacion

voltaje de salida = voltaje diferencial de entrada x ganancia en lazo abierto

Vo = EqxAoy



Un circuito de retroalimentacién de salida es aquel en el cual una resistencia externa
de alimentacion se conecta entre la terminal de salida y la terminal de entrada (-).
Con la retroalimentacién negativa se obtienen muchas ventajas, todas basadas en
el hecho de que el desempefio del circuito ya no depende de la ganancia de lazo
abierto del amplificador operacional, A,,. Al agregar la resistencia de
retroalimentacion se forma un circuito de la salida a la entrada (-). El circuito
resultante tiene ahora una ganancia de lazo cerrado o ganancia de amplificador,

AL, que es independiente de A,,. (Siempre que A,, sea mucho mayor que A¢;.)

La ganancia de lazo cerrado, A.;,, depende solo de las resistencias externas. Es
importante sefialar que las resistencias externas adicionales no modifican la
ganancia de lazo abierto A,;, ésta sigue variando de un amplificador operacional a
otro. De tal manera que al afadir retroalimentacion negativa permitira hacer caso

omiso de los cambios de A,;, siempre que éste sea grande.
Amplificador inversor

Es uno de los amplificadores operacionales mas utilizados, en el cual la ganancia
de lazo cerrado desde E; a V, esta definida por R, y R;. Puede amplificar sefiales de
ca o cd. Para entender su funcionamiento se parte de las dos premisas realistas de
simplificacion:

1. El voltaje E; entre las entradas (+) y (-) es esencialmente 0, cuando V, no

esta en saturacion.

2. Lacorriente requerida por las terminales de entrada (+) o (-) es despreciable.



Anexo 2

A continuacién se muestra la hoja de especificaciones correspondientes a los
circuitos utilizados como apoyo para la realizacion de los experimentos
mencionados anteriormente. El diagrama de configuracion resulté de mucha ayuda

para realizar las conexiones adecuadas.
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ANALOG
DEVICES

Precision
Instrumentation Amplifier

AD524

FEATURES

Low notsa: 0.3 pV p-p at 0.1 Hz to 10Hz

Low nonlimsarty: 0.003% |G = 1)

High CMRR: 120 dB |G = 1000}

Low offsat voltaga: 50 p¥

Low offset voltage drift 0.5 =L

Gain bandwidth product 25 MHz

Pim programmabda gains of 1, 10, 100, 1000

Input protaction, powsr-on/power-off

Mo axtarnal componants requirad

Intarrally compansated

MIL-5TD-823E ard dhips awailabla

16-laad caramic DIP and S0IC packages and 0-terminal
leadlass chip carriar availabla

Awvailabla in tapa and resl In accordance with E1A-4214
standard

Standard millttary drawing also avallabla

GENERAL DESCRIPTION

The ADS24 is a precision mosalithic instnementation amplifier
designed for data acquisition appliclions requiring high acos-
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mable gains of 1, 10, 100, and 1000, and smgle resistor
programmable for amy gain.

3. Input and output offset nuliing terminals are provided for
very high precision applications and to mimimize offset
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4  The ADDS2 is input protecied for both power-on and
power-off fault conditions.

L The ADDS2 offers superior dynamic performance with a
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Anexo 3

Los adhesivos de montaje de arrastre Crystalbond™ y Wafer-Mount™ son
materiales ideales para objetos de montaje temporal que requieran cortado, pulido

y otros procesos de maquinado.

Estos adhesivos presentan alta resistencia de union y se adhieren facilmente a los
metales, vidrio y ceramica. Cuando se termina el proceso, los adhesivos
Crystalbond™ y Wafer-Mount™ se quitan calentando de nuevo y limpiando con una

amplia gama de diferentes solventes.

Crystalbond 509

Resistencia al agua:

No se disuelve en agua pero podria dilatarse levemente después de una exposicion
al agua de largo plazo. La mayoria de las operaciones de corte son relativamente
rapidas (menos de treinta minutos por sustrato), de manera que generalmente no

es problema el tiempo de exposicion prolongado. [1]



Caracteristicas:

Color y apariencia:

Punto de flujo/fusion:
Viscosidad en el punto de
fusion:

Punto de ablandamiento:
Peso:

0.875" (22.2 mm) de didmetro x 7" (178 mm) ambar claro, ambar
6 "maderos" claros. (Figura x.1)

(Nota: Los maderos claros pueden parecer que tienen un tinte
azul).

121°C (250°F)

6000 cps

71°C (159.8°F)
~ 0.2 1b/90g per log

Figura x.1: Apariencia de Crystalbond 509,555 y 590. [1]


http://www.2spi.com/catalog/mounts/crystalbond-wafermount-flow_vs_meltingpoint.html

Anexo 4

Caracteristicas del dispositivo

Rango de frecuencia: 1mHz a 102.4 kHz.
Constante de tiempo: 10us a 30ks.
0.01 grados de resolucion de fase.

Sensibilidadde 2 nvValV.

YV VYV Vv V V

En la entrada cuenta con un convertidor analégico digital (ADC) con una
resolucion de 16 bit, mientras que cuenta con cuatro salidas programables

(16-bit DAC) de -10.5a +10.5V

Amplificador Sincrono

Se utiliz6 un Amplificador Sincrono, marca Stanford Research Systems, modelo
SR830 1 mHz — 102.4 kHz. Este modelo tiene funciones automaticas que permiten
a los parametros, que se ajustan con frecuencia, ajustarse de forma automatica por
el instrumento. Tal es el caso de la ganancia, fase, offset y reserva dinamica. Figura

x.1

A través de este amplificador sincrono fue posible controlar el voltaje a la entrada
del circuito e ir variandolo con la finalidad de obtener los datos correspondientes al

voltaje y corriente que circulaba a través de la muestra.

Este equipo puede ser programado de manera remota a través del protocolo de
comunicacion RS-232 o mediante GPIB (IEEE - 488) (General — Purpose

Instrumentation Bus). En este caso, se utilizé la comunicacion RS-232 y labVIEW



como herramienta para enviar los datos necesarios para realizar el autoajuste de

los pardmetros de manera que los datos obtenidos fuesen los adecuados.

)
=
RESERVE

O RESERVE
NoRAL

LOWNDSE

Figura x.1: Amplificador sincrono, marca Stanford Research Systems, modelo SR830. [1]

Programa en LabVIEW

Con la finalidad de generar un programa que permitiera obtener de manera
automatica los datos correspondientes a la corriente y el voltaje que circulaba a
través de la muestra se hizo uso de dos herramientas; las cuales dadas sus

caracteristicas permitieron cumplir con este objetivo.

Descripcidon del programa

El disefio y desarrollo del programa se dividié en etapas de tal manera que fuese

posible el identificar facilmente posibles errores durante la programacion.

A continuacion se enuncian las etapas:

e Establecer como constante de tiempo 300 [ms]

67



e Establecer el voltaje de salida

e Esperar 20 x constante de tiempo (20 x 300 [ms])
e Ajusta el auto fase

e Esperar 20 x constante de tiempo

e Establecer la sensibilidad

e Esperar 20 x contante de tiempo

e Adquirir y registrar el dato correspondiente al voltaje a través de la muestra

Las etapas que se enuncian anteriormente forman parte de un ciclo que se genero
con la finalidad de que se obtuvieran de manera automatica los datos dentro de un

rango de 0.004-0.020 [V] correspondiente al voltaje de entrada.

En la figura x.2 se puede apreciar el panel frontal del programa en LabVIEW en el
cual para poder iniciar con la operacién es necesario que el usuario ingrese el
nombre del archivo y el valor de las tres resistencias colocadas en el circuito. Una
vez que el programa ha terminado con la ejecucion del ciclo se despliegan en
pantalla 5 graficas correspondientes a la evolucion del voltaje de entrada 0.004 -
0.020 [V], la comparacién entre el voltaje de entrada y el voltaje de salida, 2 gréaficas
correspondientes al voltaje de salida (voltaje a través de la muestra) y finalmente
una gréfica que muestra la relacion entre la corriente y el voltaje a través de la

muestra. Asi como una tabla con los datos que se recabaron durante el experimento.

Mientras el programa esta en ejecucion es posible observar como es que el voltaje

a la entrada, la constante de tiempo y la sensibilidad van variando dependiendo el



voltaje que es leido por el programa de tal manera que los datos recabados sean

los adecuados. Asi mismo es calculada de manera tedrica el valor de la corriente

en el circuito.

File Edit View Project Operate Icols Window Help
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Figura x.2: Panel frontal del programa para la adquisicion de datos.



Para facilitar el manejo de los datos adquiridos se enviaron a una hoja de Excel. Tal

como se puede apreciar en la figura x.3

ARCHIVO Jamigiieie

IMSERTAR

DISERIO DE PAGINA

=T 4 R -
D o Calibri 11 A A - =
Eg -
F'evgar ¢ N K 5 - - My A- ==
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B B C
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2 | Wwriter_\ersion 0.32
3 |Reader_Version 1
4 | Separator Comma
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2 | Operator afong
9 |Date Tizalz014
0| Time 01:43.8
1 |""End_of_Header™™"
12
13 |Channels 4
14 | Samples 1 1
15 | Date Tizalz014 Tizalzig
& | Time 01:49.3 01433
17 | = _Dimension Time Time
1 | #0 0.00E+00 0.00E+00
19 | Delta_X 1 1
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Figura x.3: Hoja de Excel con los datos exportados a partir del programa de LabVIEW.
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