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RESUMEN

Se obtuvieron peliculas delgadas de Oxido de Estafio (SnO,) por el método de quimica liquida a partir de una
solucidn precursora de Cloruro de Estafio 1V (SnCl,). Las muestras fueron depositadas sobre sustrato de vidrio
utilizando un porcentaje de dilucion de 60 % de la solucion precursora sinterizadas a diferentes temperaturas.
Las superficies de las peliculas fueron caracterizadas morfol6gicamente mediante Microscopia Electronica de
Barrido (MEB) y se describen los tamafios de granos, la presencia de fisuras (cracking) y homogeneidades
entres otras cosas. Ademas, se estudié la capacidad sensora de las muestras a través de las medidas de
resistencia eléctrica en funcion del tiempo para diferentes volimenes de vapor de agua.
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ABSTRACT

Thin films of tin oxides (SnO,) were obtained by using the liquid chemical method from a precursor solution of
tin 1V chloride (SnCl,). The samples were deposited on a glass substrate using the precursor solution (60%
dilution) and sinterized at different temperatures. The surface of the films were characterized morphologically
by scanning electron microscopy (SEM), from which the grain sizes distribution, the presence of cracks
(cracking) and homogeneity, among other aspects, were evaluated. In addition, the sensor capability of the
samples was investigated through the measuring of electrical resistance as a function of time for different
volumes of water vapor.
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1. INTRODUCCION

En la actualidad la tecnologia crece con extremada rapidez, debido, en gran parte, a los
avances en la Ciencia de los Materiales; ya que esta ha dado lugar a un gran numero de aplicaciones y
al desarrollo de nuevas técnicas que permiten mejorar los procesos de fabricacion de materiales y de
dispositivos que dan solucion a los requerimientos de la sociedad que cada vez son mas complejos.
Unos de estos dispositivos tecnoldgicos de sumo interés son los sensores de gases basados en 6xidos
semiconductores los cuales presentan un cambio en la resistencia eléctrica cuando son expuestos a
ciertas atmdsferas gaseosas. Unos de los materiales de mayor importancia en la actualidad es el 6xido
de estafio, motivo de esta investigacion (Ponce, 2003; Olvera, 1999). El 6xido de estafio puro es un
semiconductor tipo n debido a la presencia de vacantes de oxigeno, que actlan como donantes de
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electrones. Por lo que se refiere a su sensibilidad quimica, ésta puede considerarse debida a dos partes:
la funcion receptora, que reconoce o identifica una sustancia quimica y la funcion transductora, que
traduce la sefial quimica en una sefial de salida. Mientras la primera parte se da en la superficie de
cada particula semiconductora, la microestructura total del elemento sensor influye en la segunda.

Este trabajo consiste en estudiar peliculas de dxido de estafio preparadas a partir de precursores
inorganicos. La caracterizacion de las muestras se realizd a través de Microscopia Electronica de
Barrido (MEB) y medidas de resistencia eléctrica. El objetivo fue de fabricar peliculas de Oxido de
Estafio a traves de un proceso de quimica liquida (Montenegro, 2007; Hernandez, 2008) y observamos
su respuesta eléctrica cuando se ponia en contacto su superficie con vapor de agua.

2. MATERIALES Y METODOS

Las Peliculas de Oxido de Estafio (SnO,) fueron elaboradas por el método de quimica liquida a
partir de una solucién precursora de Cloruro de Estafio IV (SnCl,) hidrolizada utilizando la siguiente
relacion molar:

1 (SnCly): 9 (H20): 9 (C3H,0H): 6 (2-C3H;0OH)

Las muestras fueron depositadas sobre sustratos de vidrio usando el porcentaje de dilucion de 60% de
la solucion precursora. Luego fueron calentadas al aire en un plato caliente por una hora y luego
llevadas al horno a temperaturas controladas de 300, 400 y 500 °C para su coccion Y sinterizacion
durante dos horas. Posteriormente se observo la superficie de las peliculas mediante microscopia
electronica de barrido (MEB) vy se estudié su capacidad como material sensor a través de su respuesta
eléctrica utilizando una camara especialmente disefiada para este fin en donde se introducia vapor de
agua como gas a sensar. Las variables estudiadas fueron el volumen de gas vy la resistencia eléctrica.
Los pardmetros controlados en la cAmara fueron: la temperatura de 27,5 °C, el flujo de aire seco que
se utilizé6 como medio de arrastre del vapor de prueba fue de 2 LPM 'y la distancia entre los contactos
eléctricos de 1 cm.

3. RESULTADOS

En la Figura 1 se presenta la micrografia para una pelicula con temperatura de coccion de
300° C.

Figura 1. a) Micrografia de la pelicula de 6xido de estafio sintetizada a 300 °C, b) Ampliacion
para un microcristal con tamafio de 2um de la pelicula.
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En la Figura 2 se presenta una micrografia para una pelicula con temperatura de coccion de
400°C.

Figura 2. a) Micrografia de peliculas de 6xido de estafio sintetizada a 400 °C, b) Presencia de fisuras

(craking) en la pelicula.

En la Figura 3 se presenta la micrografia para una pelicula con temperatura de coccion de
500°C.

Figura 3. a) Micrografia de pelicula de éxido de estafio sintetizada a 500 °C, b) Ampliacion del
recuadro de la figura 3 a).

Se determind la respuesta eléctrica para peliculas de Oxido de estafio diluida al 60% en
propanol; con un tiempo de coccién de 2 horas a temperaturas de 300, 400 y 500 °C y se hicieron
comparaciones para volumenes de 25 pL, 50 pL, 75uL y 100 pL.

En la figura 4 se muestran los resultados obtenidos para una pelicula cocida a una temperatura
de 300 °C.

La figura 5 muestra el area de las curvas (Figura 4) en funcion del volumen de vapor
suministrado.

En la figura 6 se muestra los resultados obtenidos para un volumen de 50 pL para las peliculas
diluidas al 60 % haciendo una comparacion entre las temperaturas de coccién de 300, 400 y 500°C.
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Figura 4. Medicion de resistencia en funcion del tiempo para una pelicula de éxido de
estafio diluida al 60% para una pelicula cocida a 300 °C.
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Figura 5. Relacion de Area en funcion del volumen para una pelicula con porcentaje de
dilucion de 60% y temperatura de coccion de 300 °C.
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Figura 6. Comparacion de la resistencia en funcidn del tiempo para diferentes porcentajes de
dilucion de peliculas de 6xido de estafio a volumen constante de 50 L de agua destilada.

4. DISCUSION

La pelicula con temperatura de coccion de 300 °C muestra una capa homogénea de dxido
metalico con microcristales dispersos sobre su superficie, que se encuentran en el orden de 2 pum
(Figural). En el caso de la pelicula con temperatura de coccion de 400 °C se observa una superficie
lisa con fisuras (craking) y regiones en donde aparecen material en forma de filamento (Figura 2). Por
ultimo para la pelicula con temperatura de coccion de 500 °C se observa una superficie no homogénea

con granos de forma irregular cuyas dimensiones estan entre 0,5 um y 1,5 um en la cual no se
observa fisura (Figura 3).

En cuanto a la respuesta eléctrica se puede observar que la resistencia disminuye producto de
la adsorcion de las moléculas de agua en la superficie de la pelicula modificandola al aumentar su
conductividad lo que se traduce en una disminucion de su resistencia (Figura 4). La primera parte de
la banda que va desde la linea base hasta el minimo, corresponde a la adsorcion de las moléculas de
agua en la superficie y la segunda parte que va desde el minimo hasta la linea base nuevamente, se
debe a la desorcion de las moléculas de agua de la superficie. Esta banda es asimétrica siendo la de
mayor pendiente la adsorcion de las moléculas de agua indicando que la desorcién es mas lenta que la
adsorcion lo que debe estar relacionado con las energias de adsorcion y desorcion de cada proceso.

Observamos que la banda crece al aumentar el volumen de vapor de agua, este cambio se da
en la profundidad y en el ancho de banda. Por tal motivo se estudio el area de las graficas en funcion
de volumen de vapor de agua adicionado, observandose una funcidén exponencial creciente que
relaciona el fendmeno, la cual puede utilizarse como curva de calibracion en un dispositivo sensor.
Este comportamiento es similar para las otras peliculas preparadas a las diferentes temperaturas.
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Ademas se hizo una comparacién entre las diferentes temperaturas de coccion para un
volumen dado (50 pL) observando que para las peliculas de 400 y 500 °C se obtiene una mejor
respuesta sensora al vapor de agua que la de 300 °C. A pesar que la de 400 °C tiene una mayor
profundidad en la banda es decir un menor minimo en comparacion con la de 500 °C podemos
observar que el ancho de la banda es menor y las pendientes en cada uno de los puntos, tanto en el
proceso de adsorcion como en el de desorcion, son mayores en la de 500°C que en la de 400°C
indicando una ligera sensibilidad a los cambios de humedad en la superficie de las muestras sensoras.
Esto puede deberse a una mejor formacién de la estructura cristalina para la muestra de 500°C en
comparacion con la de 400°C.

A diferencia de la respuesta sensora presentada por las peliculas preparadas a 300°C en
comparacion con la de 500°C para un volumen de vapor de agua de 100 L en esta Gltima se presenta
aparentemente un proceso de saturacién lo que indica que las muestras de 500°C por su mejor
cristalizacion presenta un numero de menor de sitios donde puede adherirse las moléculas de agua en
relacion a la de 300°C.

5. CONCLUSION

e Se fabricaron peliculas de 6xido de estafio a distintas temperaturas de coccién 300, 400 y 500
°C, todas tienen respuesta sensora a la presencia de vapor de agua.

e Lapelicula preparada a 500 °C es la de mayor sensibilidad al vapor de agua.

e Algunas de las peliculas presentan fisuras (craking), la de 300 y 400 °C; no asi la pelicula de
500°C.

e Es necesario hacer nuevas preparaciones teniendo un mayor control en la sinterizacion y
coccion para eliminar la presencia de fisuras.

e Se necesita hacer un estudio con la dilucion del material precursor.
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