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Resumen

En el siguiente trabajo se presenta la implementacion de una metodologia para
la caracterizacion de reactores de plasma frios, usando el disefio estadistico de
experimentos y la sonda doble de Langmiiir. Se desarroll6 un software llamado DEE-
EAFIT para el célculo de disefios estadisticos de experimentos y se implementd una
plataforma hardware para la adquisicion de los datos provenientes de una sonda doble
de Langmiiir insertada en un reactor de plasma frio, con el objetivo de validar las
herramientas se usaron datos de literatura, un reactor de plasma tipo PACVD vy para
evaluar la que tan amigable es el software se desarrolld una prueba en ambiente
industrial con operario no expertos.

Palabras claves. Disefio estadistico de experimentos, Plasma, reactor de

plasma, Sonda doble de Langmiiir.
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1. Introduccion

En esta seccion se presentara la motivacion y los objetivos planteados en este
trabajo de maestria y a seguir algunos conceptos basicos.
1.1. Motivacion del trabajo de grado

La aplicacion de la metodologia de Disefio Estadistico de Experimentos (DEE)
para la caracterizacion de reactores permite encontrar las variables més influyentes en su
desempefio, ademas se pueden proponer modelos estadisticamente validos dentro de los
dominios experimentales propuestos por el usuario-investigador.

Aunque el DEE es ampliamente usado en ambientes industriales (1), hasta el
momento solo se encontrd reportado en la literatura una citacion para su implementacion
en el disefio y la caracterizaciéon de reactores de plasmas frios; ademas, se hallaron
algunos reportes orientados a los procesos asistidos por plasma (2), en los cuales se
evidencia que por lo menos uno de los autores conoce no solo de estadistica sino también
la metodologia de DEE de acuerdo a como se presentan el planteamiento, ejecucion y
desarrollo de los experimentos propuestos y el andlisis de los resultados.

Con el fin de desarrollar una herramienta que le facilite al investigador, no
familiarizado con el DEE, emplear y encontrar las variables mas relevantes de su proceso
o reactor, se plante6d en este trabajo de grado el desarrollo de un software que permita
implementar la metodologia de Disefio Estadistico de Experimentos de acuerdo con los
siguientes objetivos:

e Objetivo General
o Disefiar e implementar una aplicacion para la caracterizacion de
reactores de plasmas frios empleando la metodologia de Disefio
Estadistico de Experimentos y la sonda doble de Langmdiir.
e Objetivos especificos
o Identificar las principales variables de proceso asociados a los reactores
de plasmas frios.
o Implementar una interface de usuario a través de la cual se pueda correr

en “back-ground” un programa de Disefio Estadistico de Experimentos.



o Generar modelos matematicos del comportamiento del reactor a partir de
un analisis de superficie de respuestas.

o Validar el producto a partir de datos de la literatura y en el reactor del
que se dispone en el laboratorio.

El documento se desarrolld de forma tal que en el capitulo dos se presenta el
estado del arte orientado a la utilizacion del DEE en la caracterizacion de reactores de
plasma frio, el capitulo tres trata de los métodos y materiales, en el capitulo cuatro se tiene
la discusion de los resultados para finalmente presentar la conclusion general del trabajo
asi como los posibles trabajos futuros.

A continuacion se describirdn algunos conceptos basicos con el fin de poder leer
este trabajo en forma mas adecuada.

1.2. Algunos conceptos basicos
En esta seccion se discutird inicialmente lo que se entiende por plasma, luego se

presentara la teoria sobre la sonda de Langmiiir y finalmente en qué consiste el DEE.

1.2.1 Plasma

Se define como plasma a un gas cuasi neutral de particulas eléctricamente neutras
y cargadas que exhiben un comportamiento colectivo (3).

La propiedad de cuasi neutralidad se pueden entender como el hecho de que la
densidad de iones (n;) y la densidad de electrones (n,) por metro cubico sean
aproximadamente iguales, esto es n; = n, = n, donde n no se refiere a la densidad de
particulas neutras sino al nimero de particulas cargadas por metro cubico.

La propiedad de comportamiento colectivo se refiere al hecho de que las particulas
que conforman el plasma al estar eléctricamente cargadas y desplazarse en el espacio unas
alrededor de otras como en un fluido, pueden generar corrientes eléctricas que a su vez
generan campos electromagnéticos, estos campos electromagnéticos actuan sobre
particulas a distancia, lo que implica que el movimiento de cada particula depende tanto
de las condiciones locales como del estado del plasma en regiones remotas (3).

Es comun clasificar el plasma entre “frios” y “calientes” o térmicos. Esta
clasificacion hace alusion a que las particulas que conforman el plasma (electrones, iones
y particulas neutras) tienen igual o diferente velocidad. Si las particulas de un plasma

tienen igual energia cinética se dice que se trata de un plasma térmico que puede alcanzar



hasta 10° grados centigrados. Los plasmas no térmicos o “frios” se caracterizan porque
los iones y particulas neutras o especies pesadas que lo conforman tienen temperaturas
cercanas a las del ambiente entre 25 y 100 °C; mientras que la temperatura eléctrica de
los electrones puede ser de 5000 a 10° °C, esto implica que no se esta en equilibrio
térmico. Los plasmas frios pueden obtenerse a bajas presiones (p<133 mbar) en distintos
tipos de reactores.

Entre las caracteristicas mas importantes del plasma esta su capacidad de
apantallar campos eléctricos externos. Si un potencial es introducido en el plasma por
medio de un electrodo, la region que lo circunda serd ocupada inmediatamente por
particulas cargadas de signo contrario al potencial aplicado formando una capa, como se

muestra en la Figura 1.1.

Figura 1.1 Diagrama reactor de plasma.

Si el plasma es “frio” la energia cinética de las cargas serian insignificante en
comparacion con la magnitud del potencial aplicado, en este caso el numero de cargas que
rodean a la region en donde se introdujo el potencial externo deberia tener igual numero
de cargas que los electrodos, por tanto el potencial estaria apantallado totalmente, esto
significa que una carga en un lugar remoto del plasma no se veria afectada por el campo
eléctrico asociado al electrodo. Ahora, si las particulas que conforman el plasma tienen
energia cinética asociada, en la capa que cubre el potencial externo existird una region en
la cual el campo eléctrico es débil y las particulas tienen la suficiente energia térmica para
escapar de la accion del potencial. Esta region se ubicara a una distancia tal que la energia
térmica serd aproximadamente igual a la energia potencial del electrodo. La region de

apantallamiento, que se podria definir como el radio de la esfera real de influencia de cada



carga dentro del plasma, se conoce como la distancia de Debye o la longitud de Debye (4)

y cuya forma es

1/2

2, = (eokTe> (1.1)

ne2

Donde k = 1.3806504 x 10723 J /K constante de Boltzmann, T, es la temperatura
electronica, n es la densidad electrénica y e la carga del electron. Ahora, si las
dimensiones de un sistema son mucho mayores que la longitud de Debye, entonces
cualquier concentracioén local de carga o la introduccion de un potencial externo y sus
consecuentes efectos seran apantallados a una distancia corta comparada con las
dimensiones del sistema.

Estos elementos definen lo que se entiende conceptualmente por plasma, ahora
una forma de medir estos parametros es empleando la sonda de Langmiiir, cuya teoria se

presentara a seguir.

1.2.2 Sonda de Langmiiir.

Las sondas electrostaticas son herramientas para el diagnostico de los plasmas. Se
conocen diferente tipos de sondas, en general se pueden clasificar segiin su nimero y
forma, asi, se puede hablar de sondas simples, dobles o triples, de forma esférica,
cilindrica y plana. Cada una de las posibles configuraciones trae consigo ventajas y
desventajas, ademas de limitar el tipo de reactor en el cual es conveniente medir con ellas.
A continuacion se presenta un breve acercamiento a la teoria del funcionamiento de las
sondas de Langmiiir.

Una sonda no es mas que un conductor de pequeias dimensiones colocado dentro
de una region con plasma, este electrodo es polarizado con el objetivo de colectar una
corriente. La corriente colectada por la sonda depende: del potencial aplicado sobre la
sonda, de las densidades y de las funciones de distribucion de velocidad de las especies
cargadas en el plasma.

Una vez se aplica un barrido de voltaje de polarizacion @ a la sonda y se mide la
corriente I a través de ella, se puede graficar una curva caracteristica en la cual aparecen
tres regiones y dos puntos de interés que permiten determinar la constitucion del plasma,

esta curva se pueden ver esquematizadas en la Figura 1.2.
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Figura 1.2 Curva caracteristica de una sonda simple

En la curva se reconocen tres regiones. Al final de la region comprendida entre [ y
IT se encuentra el potencial fluctuante, Vy, es el potencial aplicado a la sonda donde la
corriente de iones y electrones son iguales y la corriente neta es cero. El potencial de
plasma V,, esta cerca al codo (“knee”) de la curva. Lejos de este punto hacia la izquierda
(indicado por I en la curva), donde todos los electrones son rechazados, se tiene la
corriente de saturacion, Ii. En la extremidad derecha de la curva, region comprendida
entre II1 y IV, el potencial es bastante positivo, los electrones son escasamente colectados.
La region comprendida entre II y III permite determinar la Funcion de Distribucion de
Energia de Electrones (FDEE). En esta region intermediaria las particulas mas energéticas
pueden vencer el campo eléctrico impuesto por la sonda, inclusive si estas poseen una
carga semejante a la de la sonda. De la curva I vs @, se pueden determinar la densidad del
plasma no, la temperatura de electrones, KgT,, y el potencial del plasma V,,. El anélisis de
la curva caracteristica se facilita si se cumplen las siguientes hipotesis:

e (uasi neutralidad del plasma (n, = n;). Esto posibilita medir la
densidad de electrones a partir de la corriente idnica en el punto de
inflexion de la curva caracteristica.

e Didmetro de la sonda es menor que o libre camino medio de las
especies cargadas e despreciable frente a las dimensiones del plasma.

e La temperatura electronica es mucho mayor que la temperatura iénica
(iones positivos).

e Existe una distribucion Maxwelliana de velocidades de los electrones
y de los iones, lo que permite medir la temperatura ionica y

electronica, sin que sean modificadas por la presencia de la sonda.



e La corriente colectada del plasma es tan pequeia, que no perturba las
propiedades del plasma en la frontera de la sonda.

La medicion de las caracteristicas del plasma usando una sonda de Langmiiir
simple ha sido discutida debido a que es una medida intrusiva y podria alterar la
naturaleza local del plasma, ademas si el plasma es producido por medio de
radiofrecuencia o microondas, estas podrian inducir corrientes parasitas debido a que la
sonda es un hilo conductor expuesto a la acciéon de un campo electromagnético variable,
provocando lecturas erradas de las diferentes caracteristicas del plasma, por esta razon se
desarroll6 un segundo método conocido como sonda doble de Langmiiir que tiene como
ventajas el hecho de que no toma una corriente significativa de la region donde se mide,
esto implica que no altera de manera importante el plasma.

La sonda doble de Langmiiir consta de dos hilos conductores dispuesto a una
distancia muy corta el uno del otro (~0.2 mm) (5) que estan conectados por medio de una

fuente de voltaje variable, ver Figura 1.3.
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Figura 1.3 Sonda Doble de Langmiiir

Asumiendo que ambas sondas tienen igual construccién (geometria, forma y
extension) entonces el mecanismo de funcionamiento es el que sigue: cuando ambas
sondas son introducidas en el plasma estaran a igual potencial, por lo tanto la corriente
que circula a través del circuito es igual a cero. Si la sonda uno se polariza negativamente
con respecto al potencial flotante recibird corriente de saturacion idnica, si se polariza la
sonda 2 negativamente con respecto al potencial flotante entonces serd esta quien reciba
la corriente de saturacion idnica.

Dado que las sondas forman un lazo cerrado la corriente en ambas debe ser la

misma (5), las cargas eléctricas que entren por la sonda uno deben salir por la sonda dos,



esto implica que el plasma no se perturba significativamente. La curva caracteristica de
una sonda doble tendra el aspecto mostrado en la Figura 1.4. La cual es tomada del

articulo de Wang (6).
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Figura 1.4 Curva Tipica de una sonda doble de Langmiiir (Tomado de (6)).
Se puede demostrar (5) que la expresion que modela el comportamiento observado

en la sonda doble de Langmiiir est4d dada por la ecuacion 1.2.

v
I = I, tanh (—) (1.2)
T,

Donde [, es la corriente de saturacion ionica, V es el potencial entre las sondas y
Te es la temperatura electronica. La méxima corriente que puede fluir por el circuito es la
de saturacion i6nica lo que hace que el sistema sea mas seguro que el de la sonda simple.

Es conveniente adoptar alguna metodologia que permita optimizar el disefio de
reactores, los procesos de obtencion materiales, los procesos de recubrimientos y/o de
micro fabricacion empleando la tecnologia de plasma. La metodologia que se sugiere en
este trabajo y que se considera bastante adecuada es la denominada Diserio Estadistico de

Experimentos. A seguir se presentaran algunos conceptos basicos al respecto.

1.2.3 Diseno Estadistico de Experimentos (DEE)
De acuerdo con Pulido y de la Vara (1): “e/ DEE es la forma mas eficaz de hacer
pruebas. Consiste en determinar cuales pruebas se deben realizar y de qué manera, para
obtener datos que, al ser analizados estadisticamente proporcionen evidencias objetivas

que permitan responder las interrogantes planteadas”. El DEE es una metodologia



basada en utiles matematicos y estadisticos cuyo objetivo es ayudar al investigador a
establecer el procedimiento Optimo para obtener la mayor informacion con el menor
namero de pruebas y evaluar lo resultados experimentales obtenidos.

En el DEE se denomina unidad experimental a la muestra que se utiliza para
generar un valor representativo del resultado de la prueba.

Es importante definir lo que los autores entienden por: variables, factores y
niveles. Por variable se entiende no solo las que se denominan como variables de
respuesta sino también las variables de proceso que se conocen como factores. La variable
de repuesta es una cantidad que permite conocer el efecto del cambio de los factores en
cada ensayo o experimento realizado en el sistema de estudio. Los factores pueden ser
controlables o no. Los factores controlables admiten estar en un nivel dado, de acuerdo a
los valores que es posible fijar en el experimento, mientras que los no controlables son
asociados al ruido. Los niveles son los diferentes valores que se asignan a cada factor
estudiado, estos determinan lo que se conoce como region experimental y, en principio,
las conclusiones que se obtengan del DEE so6lo tienen validez sobre esta region. Una
combinacion de niveles de todos los factores estudiados se llama tratamiento. También se
define el error aleatorio como aquel que se asocia al resultado de variaciones no
predecibles durante la experimentacion. Estos errores no estan bajo el control del
investigador. Mientras que el error experimental es una componente del error aleatorio
que refleja los errores del investigador al ejecutar o planear el experimento.

Existen diferentes tipos de DEE entre los més usados se pueden mencionar el
disefio de bloques, disefios factoriales completos, fraccionados y disefio de superficies de
respuestas.

En esta seccion se describiran los disefios estadisticos del tipo factorial completo
(FC) y factorial fraccionado (FF). Estos disefnos permiten estudiar el efecto individual y
de interaccion de los factores; se pueden aumentar en caso de que se requiera mayor
detalle en la exploracion; se pueden correr fracciones del disefio las cuales brindan una
gran cantidad de informacion en fases exploratorias de una investigacion, ademads, el
calculo de los efectos se puede realizar con aritmética fundamental, en especial si cada

factor tiene 2 niveles.



Un DEE factorial tiene como objetivo estudiar la influencia de varios factores a la
vez sobre una o varias variables de respuesta. Los factores pueden ser cualitativos o
cuantitativos. Para poder realizar el disefio se requiere que los factores admitan por lo
menos dos niveles (uno minimo y uno maximo) para cada factor.

Con el DEE factorial se corren aleatoriamente todas las posibles combinaciones
que pueden formarse con los niveles de los factores a investigar. De esta manera si cada
factor cuenta con dos niveles la cantidad de tratamientos a realizar sera de 2k, donde k es
el nimero de factores de interés.

Ahora, el efecto de un factor se define como el cambio observado en la variable de
respuesta debido a un cambio de nivel de dicho factor. Existen efectos principales que son
los cambios que sufre la media de la variable respuesta debido a la accion individual de
cada factor. Se dice que dos factores tienen un efecto de interaccion si el efecto de un
factor depende del nivel en que se encuentra el otro. Por ejemplo, en un experimento en el
que se estén determinando el rendimiento de una reaccion quimica las condiciones de
Tiempo y Temperatura se tendran como factores del proceso. Si se encuentra que el
rendimiento de la reaccion (Variable de respuesta) depende de la combinacion de la
temperatura en su nivel méximo y del tiempo de proceso en su nivel minimo se afirma
que estos factores tienen un efecto de interaccion.

Los efectos principales y de interaccion se presentan graficamente como se indica
en la Figura 1.5. La Figura 1.5. (a) corresponde a los efectos principales, en ella se
muestra cual es el peso de cada factor sobre la media de la variable de respuesta, asi se
puede apreciar como cambia la variable de interés dependiendo del nivel del factor. En la
Figura 1.5. (b) se observan que las pendientes de los factores son iguales, luego, los
factores no interactiian, mientras que en la Figura 1.5 (c) las pendientes de cada linea son

diferentes, es decir, los factores interactian (ver Figura 1.5 (c)).
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Figura 1.5 Gréficas de Efectos principales: (a) Grafica de efectos por interaccion (b)
sin interaccion, (¢) con interaccion.

Teniendo esto claro cabe preguntarse cuando se aplica un DEE Factorial completo
o cuando un fraccionado. En la literatura es frecuente que se elija el tipo de DEE factorial
dependiendo del nimero de posibles tratamientos a realizar, dados los factores, que es el

topico que se desarrollara a seguir.

1.2.4 Factorial Completo 2% (FC2¥)

Cuando se hace referencia que se tiene un FC 2" se quiere decir que existe k
factores con dos niveles cada uno. Este tipo de DEE es especialmente util si el nimero de
los factores a estudiar estd entre 2 < k < 5 lo que implica un numero de tratamientos
entre 4 y 32.

Si se toma el caso mas sencillo de dos factores con dos niveles cada uno, se tendra
un DEE factorial completo 2° que implica realizar cuatro (4) tratamientos (experimentos).
Es costumbre hacer una réplica (Una corrida completa de todos los tratamientos). Para
calcular los efectos de cada factor sobre la variable respuesta de interés se procede de la
siguiente manera: Sean A y B los factores a estudiar, utilizando la notacion de Yates (1),
el efecto principal de A que es la respuesta promedio observada en el nivel alto del factor
A menos la respuesta promedio en el nivel bajo del mismo factor, viene dada por la

ecuacion (1.3)

1
efectode A = 3 [a+ab—b— (1)] (1.3)

n
Donde n es la cantidad de observaciones realizadas, a es el valor total de la
respuesta en el primer nivel del factor B y segundo nivel del factor A, b es valor total en

el primer nivel del factor A, segundo nivel del factor B, ab valor total en el segundo nivel
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del factor A, segundo nivel del factor B y finalmente (1) es el valor total en el primer
nivel del factor A y primer nivel del segundo factor B. El efecto principal de B viene dado

por la ecuacion (1.4).

1
efecto de B = > [b+ab—a—(1)] (1.4)
El efecto de interaccion de AB se expresa segun la ecuacion (1.5).
1
efecto de AB = > [ab+ (1) —a—b] (1.5)

Una vez calculado los efectos de cada factor y entendiendo que son
diferencias de medias de la variable de interés para cada combinacion de niveles del
factor, se procede a probar las siguientes hipotesis, ver ecuacién (1.6), en el contexto

de inferencia estadistica (1):

Hy:EfectoA=0
Hy:EfectoB =0 (1.6)
Hy:EfectoAB =0

Cada una contra la alternativa de que el efecto sea diferente de cero, a estas
hipétesis se les aplica el analisis de varianza (ANOVA).

Para determinar qué efectos son realmente importantes se puede recurrir a un
enfoque grafico, en este caso se construye un diagrama de Pareto del tipo que se
presenta en la Figura 1.6. Con este diagrama se identifican cuales son los efectos de
mayor relevancia sobre la variable de interés. El diagrama de Pareto describe la
realidad observada de los efectos (1).

Diagrama Pareto
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Figura 1.6 Diagrama Pareto.
Otra herramienta que facilita la identificacidon de los efectos significativos es

el grafico de Daniel (1) que usa los efectos como sumas de variables aleatorias por lo
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que los efectos menos significativos deben seguir una distribuciéon normal con media
igual a cero y varianza constante. Si se grafica sobre papel probabilistico normal, los
que no son significativos tenderan a formar una linea recta.

Pulido y de La Vara afirman que con el Pareto y el Grafico de Daniel muchas
veces se logran detectar los efectos significativos, los cuales el ANOVA entra solo a

confirmar.

1.2.5 Modelo de regresion

En este punto se puede plantear un modelo de regresioén que ajuste los datos
experimentales, con el objetivo de poder hacer predicciones sobre el valor de la
variable respuesta en los diferentes valores de los factores estudiados (1), este
modelo de regresion podra ser lineal multiple (ver ecuacion (1.7)).

Y =Bo+ B1Xs + o Xy + -+ BrXi + € (1.7)

Donde, las X1, Xz,...., Xk son las variables independientes, los coeficientes
son los parametros del modelo o coeficientes de regresion, € es el error aleatorio,
con media cero y Y la variable de respuesta. La ecuacién (1.7) representa una linea
recta si k=1, un plano si k =2 y un hiperplano en forma general (1). La
interpretacion de los coeficientes es la siguiente: 8, es la ordenada en el origen, f;
mide el cambio esperado de Y por cambio unitario en X; cuando el resto de las
variables independientes se mantienen fijas.

Para determinar la calidad del ajuste hecho por el modelo de regresion se
realiza un anadlisis de residuales cuyas principales caracteristicas se presentan a
continuacion.

Un residual se define como la diferencia del valor predicho por el modelo de
regresion y el valor medido.

El andlisis de residuales permite detectar si la relacién entre X e Y
efectivamente es lineal, si hay normalidad en los errores, si existen valores
anormales, si hay varianza constante (Homocedasticidad) y si hay independencia
entre los errores. Este andlisis se puede realizar de forma analitica o grafica; para

efecto de este trabajo se considerara el método de analisis grafico, ver anexo 1.
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Cuando se tienen muchas variables a analizar en el proceso, se plantea un

Disenio Estadistico de Experimentos Factorial Fraccionado 2%P el cual se presenta a

seguir.

1.2.6 Diseno Estadistico de Experimentos Factorial Fraccionado 2kp
(DEE FF2kp)

En las fases exploratorias de una investigacion es de interés estudiar la influencia
de muchos factores con el fin de abarcar todas las posibles causas que afecten la variable
respuesta. Esta consideracion implica estudiar 6 o mas factores a la vez, por ejemplo, si se
plantea un DEE tipo FC 2k (con k=6 factores) se deberan realizar minimo 64 tratamientos;
en la practica esto no necesariamente es posible. Por lo tanto se hace necesario desarrollar
una estrategia que permita realizar la menor cantidad de ensayos sacrificando informacién
redundante o de dificil interpretacion, esta técnica se conoce como DEE FF 25P, donde p
es el numero de factores generadores iniciales, este concepto se aclarard a continuacion.

Los efectos generadores iniciales son interacciones del mas alto orden posible y se
utilizan para generar la fraccion factorial. Esto es el efecto debido al producto de varios
factores. Asi si se quiere crear un factorial fraccionado del tipo 2> entonces se requerira
escoger dos interacciones de alto orden entre los efecto asociados a los 5 factores.
Ejemplo. Sean A, B, C, D, E los factores en un DEE FC requeriria 32 ensayos, un DEE
FF solo requeriria 8 ensayos, los efectos generadores iniciales podrian ser ABD, ACE y
BCDE.

Los ensayos de un DEE FF son una fracciéon de las corridas de un DEE FC con
igual nimero de factores.

En un DEE FF se considera el peso de los efectos sobre la variable respuesta,
siendo los mas importantes los efectos principales seguidos de los efectos producidos por
las interacciones dobles, triples, cuadruples y demas.

Al realizar un DEE FF se producen dos hechos importantes el primero la perdida
de informacion, y el segundo la aparicion de alias.

La pérdida de informacion es debida a que solo se ejecuta una fraccion del DEE
FC y se espera que la informacion que se descarta se relacione con las interacciones de

alto orden.
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La aparicion de alias, es decir, efectos iguales en la variable respuesta producidos
por interacciones con nombres diferentes obliga al investigador a tener a priori una forma
de interpretar cudl de los factores o interacciones se puede ignorar, esto implica suponer
que solo uno de los factores o interacciones es responsable del efecto.

Los efectos que no se alcanzan a estimar se conocen como generadores de la
fraccion y actuan como neutros multiplicativos (1) y con estos efectos se construyen las
fracciones a realizar.

Se define entonces el concepto de resolucion que caracteriza la fraccion de DEE y
que indica que tan bien pueden estudiarse los efectos potencialmente importantes. Se
conocen tres tipos de resolucion: la resolucion III, la cual considera que los efectos
principales no son alias entre si pero si son alias de interacciones dobles. La resolucion IV
considera que no existe alias entre efectos principales, ni entre efectos principales e
interacciones dobles, pero que si existen alias entre interacciones dobles. La resolucion V
considera que existen alias entre los efectos principales y las interacciones dobles con
interacciones triples o de mayor orden.

Para analizar los resultados que se obtienen al usar un FF se procede de igual
manera que con un FC esto implica producir un modelo y analizar con diagrama de
Pareto y de Daniel para identificar los factores mas importantes.

El diagrama de Pareto es una manera practica de identificar cuales efectos son los
mas grandes en cuanto a magnitud, es una representacion de la realidad observada de los
efectos y se usa cuando se cuenta con efectos sin estandarizar, no se consideran en este
grafico supuestos distribucionales. En el grafico de Daniel es mas dificil identificar el

peso de cada factor pero sefiala cuales factores son activos.
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2. Estado del arte

El DEE fue introducido por Ronald A Fisher en 1935 en Inglaterra e influyo

drasticamente en aplicaciones agricolas ya que permitié la obtencion de resultados

dicientes a partir de muestras pequenas (1). En 1951, George E. Box desarrolld la

metodologia de superficie de respuesta trabajando en la industria quimica de Inglaterra,

después de lo cual el DEE se convierte en una herramienta de uso frecuente en los

ambientes industriales (1). EI impulso més grande que recibe la metodologia se da en la

década de los afios 80, debido al éxito obtenido por las empresas japonesas en control de

calidad, donde el DEE es utilizado para resolver problemas de fondo y para disefar

mejores productos (1). En la actualidad existe una multitud de software que se ofrecen

como herramientas para la aplicacion del DEE en ambientes industriales y académicos,

entre ellos se pueden mencionar:

Data Desk de Data Description, Inc (2) el cual es un software comercial
estadistico de propdsitos generales, se caracteriza por tener una interface de
usuario amigable y estar optimizado para la exploracion y visualizacion de
informacion estadistica. Para su uso no requiere un conocimiento profundo de
estadistica.

EXCEL es un paquete de Microsoft y que con un buen manejo de estadistica y
conocimiento del uso del programa puede usarse para el calculo de DEE y otras
aplicaciones de estadistica, recordando que es un software de propositos
generales, requiere licencia comercial (3).

MINITAB de Minitab Inc igual que los anteriores es un software de propositos
generales pero a diferencia de EXCEL es especifico para aplicaciones
estadisticas, requiere licencia comercial para su uso, el costo anual de la licencia
es de 3649 euros a Enero de 2013. Es un paquete ampliamente documentado y de
comun uso en ambientes industriales, presenta una interface amigable y una gran
variedad de ejemplos que ilustran como realizar los céalculos e interpretar los
datos, requiere un conocimiento basico de estadistica para su utilizacion (4).

R es un software de libre distribucion. Es un proyecto de licencia GNU, R fue

inicialmente escrito por Robert Gentleman y Ross lhaka del departamento de
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estadistica de la universidad de Auckland, después se les unieron un grupo de
colaboradores que hicieron crecer el proyecto (1). Se puede descargar de www.r-
project.org , estd disenado como un ambiente para la computacion y visualizacion
de graficos estadisticos, requiere de un conocimiento medio en estadistica y la
interface consiste de una consola para la ejecucion de comandos, lo que dificulta
su utilizacién para usuarios nedfitos en el uso de sistemas computacionales no
graficos (5) .

e SAS software del instituto SAS, es un programa comercial creado bajo el
lenguaje SAS para la ejecucion de una gran cantidad de célculos estadisticos,
optimizados para las aplicaciones en ambientes de negocios, cuenta con una gran
capacidad de manejo de datos, requiere un nivel medio de conocimientos en
estadistica para su uso, cuenta con una interface amigable e igual que R requiere

la ejecucion de comandos (6).

Los software anteriormente mencionados son de propositos generales en los cuales
se pueden llevar a cabo el calculo de DEE ademas, son herramientas de gran poder y
cuentan con muchas prestaciones. En el mercado también se pueden encontrar programas
especificos como Design-Expert de Stat-Ease, Inc. (7) Este es un paquete estadistico
comercial para el célculo de DOE (Design Of Experiments), cuenta con una interface
amigable, muestra el efecto de cada factor en la variable respuesta de interés mediante un
sistema de colores facilitando su interpretacion.

En general los software para realizar el DEE se pueden encontrar como paquetes
de un producto general o como aplicaciones especificas para cierto tipo de DEE. En el
primer caso la aplicacion de DEE implica un manejo adecuado de la teoria y del software,
ademas de la adquisicion de una licencia comercial de un alto costo, igual en el caso de
software especifico, la licencia comercial es costosa y se aplica a un grupo especifico de
DEE.

El uso del DEE para procesos asistidos por plasma ha sido reportado por Gary,
Jiahua and Costas (8), que propusieron un DEE del tipo factorial fraccionado donde las
interacciones debidas a los efectos de alto orden no fueron consideradas, teniendo asi un

factorial fraccionado 2°, lo que conlleva a 32 corridas experimentales en vez de 64 si se
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considerara un factorial completo. La respuesta que se obtuvo de estos experimentos fue
un modelo de superficie cuadratica, donde algunos de los efectos de segundo orden tienen
que ver con las caracteristicas del reactor empleadas por los investigadores, sin embargo
se encontrd una receta optimizada que permite incrementar la taza de remocion de
material, la selectividad y la anisotropia mientras se minimizaba la uniformidad. Una
comparacion entre la receta estdndar (std) y la optimizada (optd) se presenta en la Tabla

2.1.

Parametros Receta Standard Receta Optimizada
Potencia de RF (W) 300 300
Presion (mtorr) 280 300
Espaciamiento de los electrodos (cm) 1.5 1.2
Flujo del CCl4 (sscm) 130 150
Flujo del He (sscm) 130 50
Flujo del O2 (sscm) 15 20

Tabla 2.1 Recetas de “wet etch” estandar y optimizada
Después de haber optimizado la receta para la remocion de material, se llevaron
otra serie de experimentos cuyo resultado se presenta en la Tabla 2.2. En esta las dos
ultimas columnas el porcentaje de mejoramiento en la respuesta la remocidon de materiales
(“etch™), consecuencia de la respuesta de optimizacion y la significancia estadistica de

ésta optimizacion basado en el “student t statistic” (1).

Parametros std Std Opt % cambio Significancia
Rata de remocion (A/min) 3660 4467 22.0 0.03
No uniformidad (%) 10.66 10.09 -5.3 0.56
Selectividad al 6xido 9.58 20.10 109.8 0.01
Selectividad al resiste 2.99 5.07 69.6 0.00

Tabla 2.2 Respuesta estandar y optimizada

Sin duda alguna la metodologia ha sido exitosa en la mejora de los resultados que
se buscaban.

El equipo de Botharai (9) propuso el método Taguchi para estudiar la sintesis de
nanocristales de SiC empleando plasma. Ellos consideraron cuatro parametros tales como:
presion, temperatura, tiempo y taza de calentamiento. Las propiedades de salida fueron la
rugosidad de las muestras, la fractura a la fatiga, la dureza y la morfologia. El disefio de
experimentos mostr6 que todos los factores afectan las propiedades medidas
significativamente, es decir la temperatura, el tiempo, la presion y la rata de calentamiento

contribuyen todos con un 25% en la variacion de la densidad y la dureza. Para la fractura
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a la rigidez, la contribucion debida a la temperatura de sintesis fue marginalmente mayor
que la contribucion de los otros tres factores. Lo que se puede concluir de este proceso, es
que los cuatro factores son importantes experimentalmente y deben ser controlados en la
misma proporcion.

Prasad et. al (10). Después de desarrollar una descripcion de los conceptos mas
importantes de los diferentes tipos de DEE (Factorial, RSM, Central Composite Design,
Box-Behnken Design, Taguchi Methode) y de analizar las ventajas y desventajas del uso
de la metodologia como DOE para el disefio y optimizacion de experimentos. Presentan
una revision del estado del arte acerca de la aplicacion del DEE en la experimentacion
con la soldadura asistida por plasma o “ARC WELDING”. Ellos identifican como
factores de entrada mas recurrentes en todos los reportes, la corriente de soldadura, la
velocidad del proceso, el voltaje de arco y el flujo de gas. Entre las variables de respuesta
estudiadas se encuentra la geometria de la deposicion. Concluyen que los disefos
factoriales son de gran ayuda para identificar los factores y las interacciones con mayor
influencia en la variable de respuesta.

Byungwhan y Sungjin (11) usan un DEE tipo factorial 24 para caracterizar una
fuente de plasma por inducciéon o HICP (hemispherical inductively coupled plasma) en
donde el objetivo es modelar un proceso asistido por plasma mediante distintas técnicas
estadisticas como redes neuronales basadas en funciones radiales y superficie de repuesta.
Los factores de entrada seleccionados fueron la potencia de la fuente, la presion, la
posicion del el sistema de posicionamiento de las muestras y la velocidad de flujo de CI2.
Ademas, reportan el uso de una sonda de Langmiiir para medir las variables de interés en
el plasma. En la Figura 2.1 se puede apreciar un esquema del HICP y del sistema de sonda

de Langmiiir.
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Figura 2.1 HICP Tomado de (11)
En la Tabla 2.3 se pueden observar los valores de los parametros de entrada
considerados. Cada atributo fundamental del plasma fue usado como variable respuesta, y
las propiedades medidas con la sonda de Langmiiir fueron la densidad electronica, la

temperatura electronica y el potencial de plasma.

Factores Rangos Unidades
Potencia de la fuente 700-900 Watts
Presion 5-10 mTorr
Posicion Chuck 30-90 Mm
C12 60-120 sccm

Tabla 2.3 Factores para la caracterizacion del HICP

Para desarrollar el experimento, los autores utilizaron una sonda que constaba de
un hilo de tungsteno de 0.18 mm de diametro por 6 mm de largo, filtraron los efectos de
corrientes inducidas a ésta mediante la adaptacion de un inductor de 20 uH que se inserta
de forma radial y se le polariza con una fuente que varia de -100 V a 100 V. El potencial
de plasma fue determinado como el punto de interseccion de dos lineas tangentes que
pasan por debajo y por encima de la region de la curva ajustada conocida como “codo”, la
temperatura electronica se determind como la tangente de la curva In(l) vs. V, y la

densidad electronica fue hallada usando la ecuacion (2.1).

v = 105 {ane}l/z @1

¢ A, e3kT,

Como se usod un DEE FF se realizaron 16 ensayos por parametro de respuesta para

obtener los datos necesarios y entrenar las redes neuronales con el fin de encontrar el

20



modelo optimo. Se usaron tres técnicas a saber la BPNN (Backpropagation Neural
Network), la RBFN (Radial Basics Function Network) y la RSM (Response Surface
Method). Se compararon los modelos obtenidos por cada método contra el valor
experimental y se encontraron que los modelos aproximan de una manera adecuada el

comportamiento experimental del proceso. Ver Figura 2.2.
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123

Test Data
Figura 2.2 Datos de comparacion valor experimental, de los modelos RBNN, GRNN, y
RSM. Tomado de (11).

De acuerdo con la Figura 2.2, el modelo obtenido mediante la técnica de
superficie de respuesta (RSM), dio un error de prediccion de 0,716 y los modelos
basados en redes neuronales (RBNN, GRNN) en promedio arrojaron un valor de 0,669;
0,716 respectivamente. De acuerdo con esto se puede asumir que la RBNN es una técnica
adecuada y ella en si misma es una metodologia adecuada para dar cuenta de los modelos
iniciales de un determinado proceso.

De estos trabajos reportados en la literatura se puede concluir que la metodologia
de DEE es valida para la modelacion, donde, por primeros principios debido al niumero de

variables y la relacion entre ellas no sea de facil manejo.
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Simplifica sin sesgar la obtencién de modelos de procesos en los cuales los
sistemas son tipo caja negra y al investigador no le resultan importantes las dindmicas
internas del proceso.

Actualmente se sigue empleando la metodologia de DEE con el fin de minimizar
algunas cantidades y optimizar otras en diferentes procesos asistidos por plasma, sin
embargo ninguna de ellas estd enfocada al disefio de los reactores o al plasma en si, y los
diferentes investigadores emplean software comerciales (6), (7) lo que los obliga a tener
conocimiento sobre el Disefio Estadistico de Experimentos.

Este trabajo se centrara en el desarrollo de una aplicacion de DEE del tipo
Factorial Completo (FC) 2X y Factorial Fraccionado (FF) 2X~P, dado su impacto en los
ambientes industriales por su eficacia y versatilidad, y por su relativa economia a nivel de
nimero de ensayos. Ademads, de acuerdo con la literatura se encuentra que este tipo de
DEE es el que se necesita llevar a cabo para poder encontrar los parametros de proceso

relevantes.
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3. Materiales y métodos.

En este trabajo existen dos grandes componentes a saber: primero el componente
hardware conformado por la tarjeta de adquisicion de datos y la sonda doble de Langmiiir,
segundo el componente software conformado por la aplicacion de escritorio denominada
DEE EAFIT. Estas dos componentes forman la estructura de la metodologia propuesta
para la caracterizacion del plasma obtenido en un reactor de plasma frio.

A continuacién se describe el software, se presentan los equipos y materiales

usados para su validacion y se detallan el sistema de adquisicion de datos.

3.1 Software DEE EAFIT.

El objetivo del software es proporcionar una interface amigable de bajo costo para
la aplicacion de la metodologia de Disefio Estadistico de Experimentos (DEE). Este
objetivo se consigui6é usando elementos de programacion de fuente abierta. La interface
creada corre en segundo plano y oculto al usuario el software R (1). Para el desarrollo de
la plataforma se us6 el lenguaje de programacion JAVA de ORACLE.Corp (2), lo que
permite programacion orientada a objetos, portabilidad y una gran documentacién. Como
entorno de desarrollo se us6 NETBEANS 7.0.1 de ORACLE.Corp. El entorno, la
maquina virtual, y la version de R son compatibles y estan basadas en una arquitectura de
32 bits.

La version de R usada para la implementacion del software DEE EAFIT es: R
version 2.15.1 (2012-06-22) -- "Roasted Marshmallows" Copyright (C) 2012 The R
Foundation for Statistical Computing; ISBN 3-900051-07-0; Plataforma: 1386-pc-
mingw32/i386 (32-bit).

En las diferentes fuentes bibliograficas consultadas se identificaron dos librerias de
uso comun con la capacidad de calcular los disefios estadisticos de experimentos
requeridos para este trabajo. Estas dos librerias son la FrF2 y la libreria QUALITY
TOOLS. Se eligio la libreria FrF2 debido a que incluye una funcion para la creacion de
modelos lineales de facil manipulacion, ademas de proveer de matrices de salida con los
factores y niveles reales y no bajo notacion de Yates. La libreria FrF2 fue construida por

Ulrike Groemping (3), la version usada para este trabajo es la 1.6-2 de 2012-08-14
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compatible con versiones de R superior a la 2.13.0. La libreria se puede descargar de la
direccion http://cran.r-project.org/web/packages/FrF2/index.html.

La libreria FrF2 provee un método con multiples entradas configurables que
permiten por medio de un comando ejecutar un DEE Factorial Completo (FC) o
fraccionado (FF). Dentro de los parametros basicos que requiere el método estan el
numero de factores, el nimero de corridas, la resolucion del DEE, los nombres de los
factores y los niveles entre otros. También es posible obtener los graficos del DEE, de
Daniel, de efectos principales y de interaccion. Estos graficos pueden ser exportados
como imagenes con formatos tipo GIF. Ademas, cuando se genera un DEE FF o FC se
pueden exportar como archivos ((HTML) para abrir con un explorador o (.RDA), o si se
desea con R o como un archivo de texto (.txt).

Adicionalmente, se implementd la libreria JRI (4) que es una interface entre
JAVA/R vy tiene la capacidad de correr R en un hilo de JAVA. En la actualidad JRI es
parte de una libreria conocida como rJava que se denomina interface de bajo nivel entre
R y JAVA. Es importante anotar que JRI puede correr R desde JAVA, mientras que
rJAVA puede correr JAVA desde R. La libreria JRI que mas tarde se unié con rJAVA fue
creada en el instituto de matemadticas de la universidad de Augsburg (5) y provee métodos
para ejecutar comandos desde Java en R. Estos comandos pueden ser ejecutados usando la
clase provista por la libreria llamada Rengine (6), esta clase es la interface entre una
instancia de R y la maquina virtual de JAVA (JVM). Como R no soporta operacion
multihilo solo se puede correr una instancia de R mediante una aplicacion multihilo. R
puede ser usado de dos maneras mediante JAVA: la primera consiste en que JAVA invoca
alguna de las bibliotecas de R y al terminar de usarla cierra R. La segunda implica una
operacion de evento ciclico, esto quiere decir que R permanece atento a ser invocado por
JAVA en todo instante, independiente de la biblioteca que se esté usando, hasta que el
programa es completamente ejecutado. Para el caso de esta aplicacion se implement6 el
modo de operacidon de eventos ciclicos.

Todos los métodos asociados a esta libreria (FrF2) usan enteros tipo largo
(LONG). Los métodos de la libreria JRI son llamados internamente por R e invocan el

correspondiente control (handler) desde el controlador de ciclo.
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El programa fue construido siguiendo la metodologia MVC (Modelo-Vista-
Controlador) (7), que consta de una estructura de clases que cumplen funciones
especificas. Las clases pertenecientes al Modelo de la metodologia MVC, se encargan de
gestionar la logica y los datos del programa. Entre estas clases se encuentran las que
deben implementar la libreria JRI y dentro de sus funciones estan:

e Iniciar sesioén de R,
e Crear los comandos en el formato adecuado,
e Guardar copia de los datos de entrada salida.
Las clases asociadas a la Vista (de la metodologia MVC), son las encargadas de:
e Generar el entorno grafico que interactia con el usuario.

Las clases que pertenecen al tipo Controlador (de la metodologia MVC), se
encargan de coordinar la accion de la interface de usuario y la ejecucion de la logica del
programa y responden a:

e Los eventos surgidos en la interface de usuario,
e Laactivacion de botones y la confirmacion de didlogos.
En la Figura 3.1 se presenta el diagrama de flujo del software y en él se puede

apreciar las diferentes tareas que se ejecutan durante el funcionamiento del programa.
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En este diagrama se aprecia que existen varias acciones las cuales parten de

preguntar si el software se utiliza por primera vez o no.
1) Si la respuesta es positiva:

JAVA inicia R y crea un comando que le ordena a R descargar e instalar la
libreria FRF2. Hecho esto, se le solicita al usuario reiniciar el Software. Cuando el
usuario reinicia el software de nuevo, se genera la misma pregunta al respecto si es
primera vez que se utiliza el programa.
i1) Si la respuesta es negativa:

El programa le pregunta al usuario si desea hacer un nuevo DEE o si desea
continuar con el anterior. Si desea hacer un nuevo DEE se procede a generar la tabla de
entrada para que el usuario ingrese el nombre y los valores de los factores a estudiar. A
seguir, el programa cuenta el numero de factores y constantes que el usuario ingreso
previamente. Hecho esto, el software identifica si el DEE es un Factorial completo o
Fraccionado y dependiendo de la respuesta genera el comando correspondiente e inicia R
y le pasa como argumento el comando respectivo. Este disefio se almacena en un archivo
de texto plano (.txt) en el directorio raiz donde se instala la aplicacion. Se procede
seguidamente a finalizar la sesion de R y a desplegar la propuesta experimental calculada.
A continuacion, el software le pregunta al usuario si desea tener dicha propuesta en forma
impresa y en este punto se cierra la aplicacion y se espera que el usuario haga los
experimentos correspondientes y complete la tabla.

Después de que el usuario tiene las variables de respuesta, ingresa al software,
quien de nuevo hace la pregunta si es primera vez que se va a usar. La respuesta logica es
que no y a seguir el software pregunta de nuevo si es un nuevo DEE en cuyo caso la
respuesta es negativa. En este punto el software carga el tltimo disefio calculado que se
encuentra en el archivo de texto en el directorio raiz. Desplegada la matriz de entrada el
usuario completa esta matriz con las variables respuestas. El software inicia R y pasa
como argumento un comando (en este comando va la informacion de los experimentos
con las variables respuesta) para que calcule el modelo de regresion lineal y obtenga los

respectivos graficos.
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A continuacion se detallara la parte correspondiente a la construccion del
hardware. Se muestra el desarrollo de la sonda doble de Langmiiir y el sistema necesario

para la adquisicion de datos.

3.2 Hardware

El hardware construido consta de dos elementos basicos, el sistema de adquisicion
de datos y el sensor. El sensor interactiia con el plasma y es el responsable de proveer una
sefal eléctrica medible, ésta es convertida en un voltaje a través del sistema de
acoplamiento para luego ser adquirida por el sistema de adquisicion de datos, el cual

representa su magnitud de manera digital para su posterior tratamiento y analisis.

3.2.1 Sonda Doble de Langmiiir
Para la construccion de la sonda doble se us6 alambre de tungsteno adquirido en
Midwest TungstenDevice Incorporate lote 10145, especificaciones 195.48 mg, T.S
0.2567N/mm2. Se tomaron dos alambres de 10.0+0.1 mm de longitud y 0.0100 pulgadas
de diametro dispuestos en un capilar de vidrio como se muestra en la Figura 3.2 (a),
teniendo en cuenta que cuando fue necesario se apantallo el capilar con una lamina de

aluminio, ver Figura 3.2(b).

Figura 3.2 Sonda doble de Langmiiir.
En la Figura 3.2 (a) se puede observar que los dos hilos conductores o sondas estan
recubierto por un aislante de fibra de vidrio lo que evita la generacion de cortocircuitos,
ademas, en la parte superior la sonda cuenta con dos capilares de vidrio de diametro 3 mm

Y separados aproximadamente 5.0 + 0.1 mm a partir de sus centros. Estos sirven como
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soporte mecanico para las sondas. Los hilos fueron cortados usando una herramienta de
corte fino tratando de generar sesiones transversales lo mas regulares posibles. En la
Figura 3.2 (b) se aprecia el acople hecho en teflon para mantener la sonda en la posicion
deseada. El apantallamiento de la sonda se conecta con la malla de extraccion de iones
para obtener una equipotencial entre ellos y de esta manera evitar corrientes espurias
inducidas por el campo eléctrico dentro de la cavidad. La sonda se conecta a una fuente
dc BK Precision 7216B la cual puede suministrar un voltaje de 0 a 60 voltios con pasos de
0,2 voltios en cada salida. Para generar el rango de voltaje requerido para la polarizacién
de la sonda se conectan las dos salidas de la fuente como un arreglo de fuentes de voltaje
en serie, esto es, conectando el terminal de referencia de una de las salidas con el terminal
de voltaje positivo de la otra. El diagrama de conexion se muestra en la Figura 3.3. Esta

fuente funciona como circuito de polarizacion de la sonda.

BE Presicion 7216

O & O

N .| Sefial de Voltaje de
— Sistema de fuente
Sonda Doble acondicionamiento
de sefial. | Sefial de VoltajeR
Shunt
J/

Figura 3.3 Diagrama de conexion fuente BK.

Con las conexiones indicadas en la Figura 3.3 se obtuvo un rango de variacion de -
60 a 60 voltios DC. Este voltaje se varia manualmente usando el control que provee la
fuente.

La sonda se acoplo inductivamente al sistema de adquisicion usando

amplificadores de aislamiento AD202 de la empresa Analog Device (8). Con el objetivo
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de acondicionar todos los voltajes del sistema se implementaron divisores de voltajes para
garantizar que la salida de la sonda estuviera en los niveles indicados y no provocar dafios
al sistema. La Figura 3.4 presenta el circuito implementado y en este las resistencias de
pelicula de carbon tienen valores de R1=8.2 kQ y R2=680 Q '2 Watt, con precision de
5%, la resistencia de pelicula de carbon R3=8.6Q'> Watt de precision de 5% actiia como

resistencia shunt (9).
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Figura 3.4 Sistema de acondicionamiento de sefial.

Los amplificadores de aislamiento estan alimentados por una fuente basada en un
regulador de voltaje LM2596-V-S-C, esta fuente puede suministrar una salida de 12 +
0.05 Vdca3A.

Dado que el sistema de adquisicion solo puede recibir sefiales de 0 a 5 voltios en el
momento en el cual se invierte la polarizacion los terminales de las sondas se deben

intercambiar manualmente para evitar dafios en el sistema de adquisicion.

3.2.2 Sistema de adquisicion de datos (DAS)

El objetivo es adquirir la sefial eléctrica analoga proveniente de la sonda. El
principal componente del circuito es un dsPIC30F4011. Este chip es un procesador de 16
bits, 20 pines I/O programables, 16 pines ADC, con resolucion de 10 bits, dos UART y
puede operar hasta 30 MIPS(10).
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El DAS cuenta con una fuente de voltaje independiente de referencia KEPCO
TDK FMP5-2K (11) que puede entregar 5.000 + 0.001 V dc a 2.0+ 0.1A, el rizo es
ajustable. Esta fuente alimenta el dsPIC y una pantalla grafica denominada pLCD.

Como medio para desplegar los datos se implementaron dos opciones: la primera
el uso de una pLCD 32 PT de 4D System (12), la segunda es enviar los datos via
protocolo RS232 al computador y desplegarlos mediante una interface grafica
implementada en JAVA. Los dos sistemas operan gracias a la posibilidad de tener dos
puertos UART en el dsPIC. La Figura 3.5 presenta el diagrama del circuito de

adquisicion de datos.
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Figura 3.5 Circuito implementado para la adquisicion de datos.
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El DAS funciona de la siguiente manera: una vez la sefial de la sonda doble de
Langmiiir esta acondicionada por el sistema de acople, la sefiales enviada a la entrada
analdgica, la cual es leida por el conversor analogo digital y codificada a un valor entre 0
y 1023. El valor digital de la sefial de entrada se transmite via UART a una terminal
serial (PC o pLCD 32 PT) donde es procesada para desplegar su valor en una escala de 0
a 5 voltios, que es el rango de medida, si se usa como referencia la alimentacion del
dsPIC.

La comunicacion con el PC se realiza usando un cable conversor serial a USB
(13), este cable genera un puerto virtual que es reconocido por la aplicacion en java como
un COM.

La interface de usuario hecha en java adquiere los datos y los despliega a pedido
de éste. Para realizar la conexion con el puerto serial se usa el paquete RXTX desarrollado
por Oracle Inc. (7).

El dispositivo funciona segln el diagrama de flujo que se muestra en la Figura 3.6.
En el esquema se puede apreciar que se toman 100 muestras del puerto analogo digital, lo
que garantiza un uso adecuado de la memoria del dsPIC, se convierten y se almacenan en
un buffer que, una vez se llena, es enviado mediante el puerto serial al PC o a una pLCD

32 PT para ser procesado y desplegado al usuario.
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Figura 3.6 Diagrama flujo adquisicion de datos. Usando la interrupcion por conversion
ADC terminada que provee el dsPIC se toman 100 muestras que son almacenadas y

finalizado este proceso son enviadas a su destino final.
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La metodologia de validacién serd enfocada a los sistemas de plasma en
cumplimiento del objetivo de este trabajo, aunque el software desarrollado permite ser
empleado en diferentes aplicaciones. Inicialmente se realiza una validacién en base a
datos de la literatura y a continuacion se aplica el método a una situacioén de laboratorio
en un reactor PACVD vy finalmente con el objetivo de evaluar que tan amigable es el
software para un usuario no experto se realiza una prueba en una fabrica de piezas
plésticas para motos.

A continuacion se detallan cada uno de los sistemas usados para la validacion.

3.3.1 Reactor PACVD

Para validar la metodologia se realizaron pruebas en un reactor PACVD
desarrollado por el grupo GEMA' de la Universidad EAFIT (14).Este reactor se construyo
a partir de un horno microondas casero marca Samsung modelo AMWG614ST el cual
contiene un magnetron de 1200 Watts de potencia a 2.45 GHz. En el interior del
microondas hay una campana de borosilicato la cual descansa sobre un empaque de viton
que esta ubicado en la parte superior de un sistema de extraccion de iones y este a su vez
descansa sobre un recipiente hecho en acero no magnético.

En la Figura 3.7 se observa el reactor y la disposicion de algunos de sus

componentes.

_—
|

A B C

Figura 3.7 Reactor PACVD basado en un microondas casero Patente nlimero
10-027016, (A) vista campana, (B) vista frontal, (C) malla de extraccion.

A la campana de borosilicato se le denomina camara de plasma, mientras que al
recipiente de acero cdmara de proceso. En la camara de procesos se encuentra el puerto de

entrada para los gases, el puerto para la bomba de vacio, los puertos para los medidores de
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vacid y las conexiones eléctricas de un horno para calentar muestras que se encuentra en
la parte inferior de esta cdmara de proceso y debajo justamente del portasubstratos. El
campo electromagnético generado por el magnetrén interactiia con el gas (en la camara de
plasma) y de esta forma se genera el plasma bajo unas condiciones de vacio (10-3 Torr),
obtenidas por medio de una bomba PFEIFFER VACUUM modelo TMU 071P con
capacidad de 60L/s. La muestra puede ser calentada por medio de una resistencia entre 30
y 300 °C. El sistema de extraccion de iones formado por dos mallas que se polarizan con
voltajes entre -70 y -190 voltios DC hacen incidir las particulas cargadas sobre el sustrato.
El flujo de gas es controlado mediante un Mass Flow Sierra 810 de 50 sscm. El argon se
utilizé como el gas precursor en los ensayos.

En la Figura 3.8 se observa el esquema de distribucién de los componentes en el

interior del reactor.
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Figura 3.8 Distribucion del reactor y esquema de conexion de la sonda doble
de Langmiiir.

En la Figura 3.8 ademas de mostrarse la distribucion espacial del reactor utilizado,
también se aprecia la disposicion de la sonda, el sistema de adaptacion de voltaje, el
acople inductivo y el sistema de adquisicion y despliegue de informacion. La sonda fue
utilizada para medir el plasma tanto en la camara de plasma como en la de proceso. La
malla de extraccion de iones fuera de llevar estos hasta la muestra cumple un segundo
papel importante que es apantallar las microondas evitando de ese modo que en la camara

de procesos exista esta radiacion.
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De forma paralela a la caracterizacion del reactor de plasma se utilizo el software
en un sistema de extrusion de plastico ubicado en las instalaciones de la empresa
DYNACAD Ltda (15). En este sistema se buscé optimizar los tiempos de produccion de
una pieza plastica.

Para realizar esta validacion se us6 una Maquina inyectora de termoplésticos easy-
9000 EUROING y como material para la pieza se us6 un Copolimero de Impacto. En la

Figura 3.9 se muestra un esquema de la maquina inyectora.

i: INJECTION MOLDING MACHINE =|

PLASTIC GRANULES HOPPER HEATER MOLD CAVITY MOLD

RECIPROCATING STREW BARREL MOZZLE MOVEABLE PLATEN

e INJECTION ——————{«———— CLAMPING ——*|

Figura 3.9 Esquema de una maquina inyectora de termoplastico (16).

En la Figura 3.9 se aprecia que la maquina consta de diversa camaras a través de
las cuales se calienta y extruye el plastico para finalmente ser moldeado.

Esta maquina permite monitorear y controlar hasta 60 variables de proceso,
controlar el tiempo de residencia del material y cada cdmara puede ser monitoreada
independientemente.

A seguir se explica la manera de proceder para validar la metodologia propuesta

de acuerdo con los objetivos planteados en este trabajo.

3.3 Metodologia

La validacion de la metodologia se realizd teniendo en cuenta primero el
desempefio del software, segundo el sistema DAS (sistema de adquisicion de datos) y
tercero que tan amigable (“user friendly”) y en qué medida puede ser usado por un

usuario no experto.
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3.3.1 Identificacion de factores.
Para determinar cuéles son los factores de mayor peso en los reactores de plasma

se tomaron del estado del arte aquellos que figuraran con mayor frecuencia.

3.3.2 Verificacion con datos reportados en la literatura.

Del estado del arte se consideraron los articulos que mas se acercaran a los
objetivos propuestos, y los datos de estos trabajos se introdujeron en el software DEE
EAFIT, a seguir se ejecutd este y se obtuvieron las propuesta experimentales, las cuales se
compararon con las reportadas en la literatura. Luego, se tomaron los resultados de cada
corrida reportada para completar la matriz de respuesta y de esta manera obtener los
modelos y poder compararlos. Cabe resaltar que los autores en los articulos elegidos, no

reportan el uso del software R.

3.3.3 Sistema DASy software.
Para caracterizar la metodologia propuesta en el reactor PACVD descrito
anteriormente se procedi6 de la siguiente manera, teniendo en cuenta que inicialmente se
busco validar el hardware en sus partes y finalmente como un todo, es decir el DAS como

sistema de adquisicion de datos.

3.3.3.1 Caracterizacion de los amplificadores
Para la caracterizacion del sistema de adquisicion de datos se procedio de la
siguiente forma, primero se estudid el comportamiento en régimen AC y DC de los
amplificadores de aislamiento utilizados para desacoplar la referencia del reactor del
plasma, para esto se midi6 la linealidad de la respuesta de los amplificadores a una sefal
DC. El comportamiento en AC de los amplificadores se estudid al aplicar una sefial
sinusoidal y una cuadrada con una amplitud de 3,87 Vpp y una frecuencia entre 0 y 5 kHz

provenientes de un generador de sefiales AGILENT 33220 A.

3.3.3.2 Diodo Zener
Se espera que la respuesta del sistema de plasma sea aproximado a la respuesta de
un diodo (17). Por eso es importante observar el comportamiento del sistema de
adquisicion junto con los amplificadores de aislamiento en régimen DC y muestreando

simultdneamente dos entradas andlogas. Para este fin, se implementd un circuito
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compuesto por una resistencia de 100 Q en serie con un diodo ZENER de referencia
BZX55C8V2. La funcién de esta resistencia es limitar la corriente que pasa a través del

circuito. La Figura 3.10 presenta el circuito implementado.

R1100

b, VG

G

Polarizacidn

Z1 BIXSqCaw2

R2 86

WRshunt

Figura 3.10 Circuito Diodo Zener

El circuito compuesto por el diodo y la resistencia se activdo empleando una fuente
BK precision 7216. Con la fuente se realizd un barrido desde -60 a 60 voltios DC con
pasos de 0.2 voltios. Para determinar la validez de la medida se realiz6 una simulacién
del circuito empleando el software TINA-TI V9 de Designsoftware y distribuido por
Texas Instrument (18) y se compararon los valores caracteristico de voltaje Zener para

este tipo de diodo.

3.3.3.3 DAS - EAFIT Vs LabView.
A partir de un generador de sefiales AGILENT 302 se generd una onda sinusoidal.
Esta sefial se midi6 usando la tarjeta de adquisicion NI USB 6008 de LabView (19) y el
sistemas DAS implementado. La sefial de entrada a los dos sistemas de adquisicion de
datos fue de 1 kHz con una amplitud de 3.87 voltios. Ambos sistemas de adquisicion

tomaron la sefal después de que esta pasa por los amplificadores de aislamiento.

3.3.3.4 Sonda Doble
Se realizé una medida del plasma dentro de la campana del reactor para verificar el
funcionamiento del sistema de sonda-fuente de polarizacion y sistema de adquisicion,
para tal fin se dispuso la sonda como se indica la Figura 3.2.
Una vez realizado el acople de la sonda se elegira una condicién de operacion del

reactor de forma tal que coincida con algunas de las corridas propuestas por el software.
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Para calcular los parametros del plasma se procede de la siguiente manera (20), primero
se ajusta una linea en la zona de saturacion ionica, luego se extrapola para obtener el valor
de la corriente de saturacion Ionica, en la zona de transicion se ajusta una linea al
conjunto de datos para obtener la pendiente, estd pendiente da informacion acerca de la
temperatura electronica. Con la pendiente de la curva y la corriente de saturacion se usa la

expresion 3-1 para determinar la temperatura electronica del plasma.

dl e 3-1

] N
av — b5 2kT,

Para determinar la densidad electronica se parte de la temperatura electronica y de

la corriente de saturacion idnica y se emplea la expresion 3-2.

3-2

Donde 4 es la seccion transversal de la sonda, m; es la masa del ion de Argén, que
fue el gas utilizado, & es la constante de Boltzman y Tees la temperatura electronica.

Cabe resaltar que en esta parte de la propuesta de maestria se estd validando la
metodologia y no discutiendo las caracteristicas de un proceso especifico o el sistema de
plasma con que se realiza dicho proceso; sin embargo, se tiene en cuenta para dicha
validacion la experiencia y las indicaciones del usuario (lugar donde se deseen hacer las
mediciones-posicionar la sonda, los factores relevantes, la variable respuesta, entre otras)

del reactor en cuestion.

3.3.4 Caracterizacion del reactor.

Con la propuesta experimental obtenida en el apartado 3.2.2 se inici6 el
procedimiento de caracterizacion del reactor usando la sonda doble de Langmiiir (ver
Figura 3.11 (A)), para lo cual se implement6 un acople que permiti6é sostener la sonda
sobre la muestra en el interior del reactor (Figura 3.11 (B)), la presion de fondo alcanzada
para todos los ensayos fue maximo de 8 X 1073 mBar, la presion de trabajo oscila entre
1 x 1072 mBar para condiciones de flujo de 10 sccm y 8 X 1072 mBar para flujos de

entrada de 50 sccm. El gas que se utiliz6 para la obtencion del plasma fue Argon.
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Figura 3.11 A. Sonda doble de Langmiiir, B. Adaptador para sonda.

Una vez instalada la sonda doble de Langmiiir se empleo el sistema de adquisicion
y la fuente de voltaje para llevar a cabo las mediciones.

Cada medicion se realiz6 de la siguiente manera: primero se alcanza la presion de
fondo establecida, después se calienta el porta muestras, se polariza la malla, se escoge la
cantidad de flujo y se elige la potencia de trabajo todo lo anterior segin lo indicado en el
plan experimental, Ademas, el barrido de voltaje se realiza manualmente partiendo desde
-60 voltios hasta 60 voltios y el sistema de adquisicion es programado para que tome una
medida cada vez que el voltaje de polarizacién aumenta en 2 voltios. La medicion se
realiza siempre y cuando la columna de plasma este encendida como se muestra en la

Figura 3.12.

Figura 3.12 Columna de plasma encendida.
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3.3.5 Validacion industrial.

En la aplicaciéon del software a nivel industrial se aprovechd un proceso
establecido para una pieza plastica, se identificaron los factores que intervenian en el
proceso y sus niveles. Dado que la maquina permite monitorear y variar hasta 60
parametros diferentes que intervienen en el proceso de inyeccion térmica de la pieza, se
escogid con el criterio de un experto los 7 de mayor relevancia que influian en el tiempo
de ciclo de proceso, que es la variable respuesta que se requiere optimizar. Todo lo
anterior fue ejecutado por un usuario con nociones basicas de estadistica. A manera de
indicador se le pidié al operario de la maquina obtener un tiempo de ciclo para misma
pieza usando el método habitual, este obtuvo un tiempo de ciclo de 30 segundos.

En la siguiente seccion se presentan los resultados obtenidos y su analisis.
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4. Resultados

En esta seccion se presentan y discuten los resultados obtenidos al validar la
metodologia propuesta para caracterizar reactores de plasma frios, la cual consiste del
software (DEEE EAFIT) y el hardware (Sonda de Langmiiir). Como se indic6 en el
Capitulo de Materiales y Métodos, mediante datos de literatura y en el reactor de plasma
construido en la Universidad EAFIT se valid6 el software y el hardware y con una
empresa del sector de termoplasticos junto con un usuario no formado en DEE se validé
que tan amigable es el software.

A seguir se describiran los resultados obtenidos en el orden como se fue validando

la metodologia.

4.1 Validacion con datos de literatura

En el articulo de Massumi (1) se plante6 un disefio factorial completo y un
factorial fraccionado para la especificacion de Cr (VI)/Cr (III) en aguas ambientales.

Inicialmente, los factores que el autor estudia se presentan en la Tabla 4.1

Factores Maximo Minimo Unidades
Temperatura (T) 70 100 °C
Tiempo (t) 4 1 min
A (H2S0y) 0.9 0.5 ml
R (R-6G) 1.1 0.8 ml

Tabla 4.1 Factores de entrada seleccionados por Massumi.
De acuerdo con el nimero de factores, es claro que se tiene un Factorial Completo.
En la ultima fila R (R-6G) indica la concentracion del medio de contraste. El autor en su
articulo genera una matriz de ensayos siguiendo la notacion de Yates, la cual se muestra

en la Tabla 4.2.
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Tratamientos T t A R

1 - - - -
2 + - - -
3 - + - -
4 + + - -
5 - - + ]
6 + - + -
7 - + + ]
8 + + + -
9 - - - +
10 + - - +
11 - + - +
12 + + - +
13 - - + +
14 + - + +
15 - + + +
16 + - + +

Tabla 4.2 Propuesta Experimental obtenida por Massumi.
Tomando la informacion de la Tabla 4.1 se le entrega al DEE-EAFIT estos
mismos valores con el fin de que el software obtenga la propuesta del DEE correcto, esto
es el software debe proponer un Factorial Completo (FC). El resultado se puede apreciar

en la Figura 4.1.

|m
&
Help

|l==] = |

Variable Valor Bajo Valor Medio \Valor Alto ‘ Unidades
7 100[°C

2.5 4/min
0 07| 0.9|mi
0, 0,95] 1,1|ml

Menssje ===

T[E[~

@ Se calculara un DEE Factorial Completo

Identificar tipo DEE H Variable de Respuesta H Calcular experimentos

Figura 4.1 Identificacion de tipo de DEE
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Seguidamente el software DEE-EAFIT pregunta si es posible realizar replicas,
teniendo en cuenta que el autor realiza una repeticion del DEE para obtener un total de 32
corridas, 16 de la primera replica y 16 de la segunda, se le indica en forma afirmativa al
software DEE-EAFIT cuantas réplicas se desean. En la Figura 4.2 se observa el detalle en
el cual el software indica que en principio solo se necesitarian 16 ensayos, esto
considerando una repeticion , dado que el autor realiza dos entonces se seleccionan dos

para obtener un total de 32 corridas

fractional Tact. R R = T
=@ = |
& =B B
E P Introduction S
Help
[T Fractional factorial
designs Variable Valor Bajo Valor Medio Valor Alto ‘ Unidades
9 T 7 a5 00/C
P Multi-level designs ||t 25 4min A2 A3 Ad D
. B 0, 0.7 0.9/mi
E P Materials and methods | [5 o 505 2l 2143 4423 90955 1
Numero de replicas =5
Se realizaran un conjunto de 16 ensayos. $i considera necesario hacer replicas seleccione el numera de replicas que desea y elija aceptar. Si no, elija Cancelar
2 -]
IF Determination of I i I I 30 7525 3995 ¢
Cr(VD) and Cr(Ill) in a [ | [ [ 784 —233 980.5 H
er sample 448.5 —555 -—1235 H
P Conclusi |dentificar tipo DEE Variable de. \ Calcular —253 —192 6155
onclusion H | -17 —3355 1775 H
[ References —g7 236 —1435 ¢
—306.5 —2195 —4555 H
I |

Figura 4.2 Solicitud de réplicas para un factorial completo.
De acuerdo con la informacion suministrada por el usuario (hacer dos réplicas), el

software plantea las corridas experimentales que se indican en la Figura 4.3.
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|£| Tabla para completar la informacién del DEE E@
Ensayo T t Y1
8 70.0 1.0 0.5 1.1 o
9 70.0 4.0 0.9 1.1
10 70.0 4.0 0.5 0.8
11 100.0 1.0 0.5 0.8
12 100.0 1.0 0.9 0.8
13 100.0 4.0 0.5 1.1
14 70.0 1.0 0.5 0.8
15 100.0 4.0 0.9 1.1
16 70.0 4.0 0.9 0.8
17 100.0 1.0 0.9 0.8
18 70.0 4.0 0.5 1.1
19 100.0 1.0 0.9 1.1
20 100.0 4.0 0.9 1.1
21 70.0 1.0 0.5 1.1
22 100.0 1.0 0.5 0.8 1
23 70.0 4.0 0.9 1.1 J
24 100.0 4.0 0.9 0.8
25 100.0 4.0 0.5 1.1
26 70.0 4.0 0.5 0.8
27 70.0 1.0 0.9 0.8
28 100.0 4.0 0.5 0.8
29 100.0 1.0 0.5 1.1
30 70.0 1.0 0.9 1.1
K} 70.0 1.0 0.5 0.8
32 70.0 4.0 0.9 0.8 -

Figura 4.3 Propuesta experimental considerando dos replicas

Comparando la Figura 4.3 con la Tabla 4.2 se observa que ambas propuestas son
iguales. Se debe tener en cuenta que el signo menos en la tabla obtenida por Massumi
corresponde al valor minimo del factor en cada ensayo y el signo + al maximo. El orden
de las corridas o ensayos no es igual en las dos tablas, esto se debe precisamente a la
naturaleza aleatoria de las pruebas.

En la Figura 4.4 se presentan el modelo obtenido por Massumi y el DEE-EAFIT.
De hecho, usando los resultados reportados en el articulo, se realiz6 una ejecucion

completa del software y se obtuvo el modelo que se presenta en la Figura 4.4.
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|£:| Modelo Calculado ===

Y1=+568.468 +50.3437 T"+ 9278125+ el
55.5037 A%+ 15,5937 R* -41.46876T** -18.0312 T*A*
+ 24,9687 T*R*-32.9687 'A™+61281250R

+38.46875AR" + 1.0312T 1A -7 7187 T*HR* = R
+11.0937T*A*R* -8.9687 A"R* -28. 468 TT""A"R" y=568.469+(—82.938/2)X 1,

— +(—56.938/2)Xriar +(—65.938/2)Xa
~ +(—36.063/2)X14(27.625/2)X1ar
+(31.1875/2) Xz +(76.9375/2) X 4z
+(49.9375/2) Xg +(122.563/2)X 5

| Suardar Modelo | +(111.188/2)X 4+ (118.688/2) X1

| Graficar Disefio | ‘ Superficie de Respuesta | +(1gq ngfj)xt

Grafico de Interaccién

Grafico de Efectos principales

| Grafico de Daniel |

A B

Figura 4.4 (A) Modelo obtenido por DEE- EAFIT y (B) Modelo reportado
por Massumi. Massumi codifica las variables del modelo de la siguiente manera
Xr=T*t; Xa=A* y de la misma forma para el resto de los factores.

Factor Obtenido Reportado Diferencia porcentual (%)
Intercepto 568,468 568,469 0,000175911
T/Xr 59,3437 59,344 0,000505527
T/X; 92,78125 92,844 0,067586489
A/Xa 56 55,594 0,000539627
R/Xr 15,5937 15,59375 0,000320641
Tt/ Xt 41,46875 41,469 0,00060286
TA/Xta 18,0312 18,0315 0,001663755
TR/Xtr 24,9687 24,96875 0,00020025
tA/ XA 32,9687 32,969 0,000909946
tR/ X 61,28125 61,2815 0,000407953
AR/Xar 38,46875 38,46875 0
TtAR/Xriar 28,4687 28,469 0,001053778

Tabla 4.3 Comparacion de los valores obtenidos para los coeficientes de los
factores usando el software DEE- EAFIT y los resultados reportados por el autor.

De acuerdo con la nomenclatura de Massumi XT es el equivalente de T en este
trabajo y XTAR es codificado como T:A:R, y asi sucesivamente. Al comparar los valores

del modelo planteado por Massumi, Figura 4.4 y el DEE-EAFIT, por ejemplo el primer
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coeficiente obtenido por DEE-EAFIT fue +567.0625 mientras que el obtenido por
Massumi fue +568.469 , el coeficiente obtenido por DEE-EAFIT para el factor T fue
+59.3437 y el de Massumi para XT fue +59.344, para el XTtAR el autor encontrdé un
valor de 28.469 y para el software este valor corresponde a TtAR=.-28.4687. En este caso
especifico se puede observar la alta coincidencia entre los valores obtenidos por el
software y los obtenidos por Massumi, cabe anotar que el coeficiente que el autor reporta
para el factor XTAR es erroneo dado que si se usan los datos suministrados en el articulo
por ¢l mismo el coeficiente para ese factor es de 11.0938; también es evidente que existe
un error de edicion dado que en el modelo reportado considera el producto del efecto de
dos combinaciones de factores diferentes. En la Tabla 4.3 se puede observar que las
diferencias porcentuales entre los coeficientes obtenidos usando el software y los
reportados por el autor no superan el 1 por ciento.

X.Fan et al (2) aplicaron la metodologia de DEE para identificar la variable de
mayor importancia en la obtencién de esferas de alimina en procesos de pulverizacion,
mediados por plasma (esferoidizacion o globulizacion). Los factores considerados fueron:

e La posicion del inyector de polvo en la camara de plasma;
e lavelocidad de pulverizacion;
e lapresion en la camara y la velocidad de flujo del gas de carga.

En la Tabla 4.4 se pueden ver los factores y sus correspondientes niveles bajos y

altos.
Factores Nivel bajo Nivel Alto

Posicion inyector (Zp) (cm) 14 17

Velocidad de pulverizacion
_ 10 30

(mp)(g/min)
Presion en la camara (P)
200 500
(Torr)

velocidad de flujo del gas de

23 6.9

carga (QI) (L/min)

Tabla 4.4 Variables estudiadas en el proceso de obtencion de esfera de aluminio
mediado por plasma.
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Dado que el nimero de factores a estudiar es igual a cuatro el autor plantea un DEE
del tipo FC, y no considera replicas. La variable de respuesta esperada es el porcentaje de
esferoidizacion. Con los valores de la Tabla 4.4 se introducen los mismos factores y sus
niveles en el software DEE-EAFIT y como se puede apreciar en la Figura 4.5 el software

DEE- EAFIT identifica el tipo de DEE como un DEE FC.

&) [=/@] = ]
Help
Variable Valor Bajo Valor Medio Valor Alto Unidades

Zp 14| 15,5 17|cm
P 200 350 500/ Torr
mp 10| 20 30{g/imin
Qp 2,3 4,6/ 6,9/L/min

Mensaje i

® Se calculara un DEE Factorial Completo

Identificar tipo DEE H Variable de Respuesta H Calcular experimentos

Figura 4.5 Identificacion del tipo de DEE para los datos tomados de X. Fan et
al.

En la Figura 4.6 se observa la propuesta experimental realizada por el software.

|| Tabla para completar la informacién del DEE |[E=RER
Ensayo zp P mp op | porcentaje
1 140 500.0 100 23
2 140 500.0 100 5.9
3 140 }z»nu 0 30.0 23
4 17.0 200.0 300 5.0
5 17.0 200.0 100 5.9
5 4 500,
7 4 20
7 200,
4 20
4 200,
7 50
7 20
7 50
4 50
7 50
6 17.0 500.0 300 5.9

Figura 4.6 Propuesta experimental realizada por el software DEE EAFIT.

En la Tabla 4. se presenta la propuesta experimental realizada por el autor.
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Z, (cm) P,(torr) m,, (g/min) Qp (L/min)

14 200 10 23
17 200 10 23
14 500 10 23
17 500 10 23
14 200 30 23
17 200 30 23
14 500 30 23
17 500 30 23
14 200 10 6.9
17 200 10 6.9
14 500 10 6.9
17 500 10 6.9
14 200 30 6.9
17 200 30 6.9
14 500 30 6.9
17 500 30 6.9

Tabla 4.5 DEE reportado por X. Fan et al.

Al comparar la Tabla 4. con la Figura 4.6 se puede observar que la propuesta hecha
por el software es igual a la reportada por ejemplo la fila 3 de la Tabla 4. es equivalente a la
corrida nimero 1 que se presenta en la Figura 4.6.

A seguir se completa la segunda etapa del software que consiste en llenar la matriz
de ensayo con las variables respuesta con el fin de que el DEE-EAFIT calcule el modelo
lineal. En la Figura 4.7 se puede apreciar la tabla completa, que consta de la propuesta
experimental y los resultados de cada ensayo para el porcentaje de esferoidizacion de la

alimina.
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r N
| £ Tabla para completar la informacién del DEE S=HEC) g
Ensayo Zp B mp Qp porcentaje
1 14.0 500.0 10.0 2.3 926
2 14.0 500.0 10.0 6.9 39.0
3 140 2000 300 23 959
4 17.0 200.0 30.0 6.9 317
5 17.0 200.0 10.0 6.9 99.9
6 14.0 500.0 30.0 2.3 921
7 14.0 200.0 10.0 6.9 951
8 17.0 2000 300 23 777
9 14.0 200.0 10.0 2.2 93.9
10 14.0 200.0 30.0 6.9 96.8
11 17.0 500.0 30.0 2.3 89.3
12 17.0 200.0 10.0 2.3 97.9 —
13 17.0 500.0 10.0 2.3 92.4
14 14.0 500.0 30.0 6.9 94.1
15 17.0 500.0 10.0 6.9 985
16 17.0 500.0 30.0 6.9 36.0

Figura 4.7 Propuesta experimental y datos para la variable respuesta completos.
Después de haber completado la tabla con las variables de respuesta se le pide al
software continuar y este entrega primero el diagrama de Pareto, el cual se puede apreciar

en la Figura 4.8

2 Pareto ===

Continuar DEE H Replantear DEE

4,00
3,75
3,50
3,25
3,00
2,75
2,50
2,25
2,00
1,75
1,50
1,25
1,00
0,75
0,50
0,25
0,00

Efectos

"Zpmp” "mp" "Zp" "Pirp” "Zp:P" "op" "Zpip” "PQp” Rt "mp:Qp”
factores

Figura 4.8 Diagrama de Pareto para la obtencion de esferas de alimina en un
proceso asistido por plasma.

De acuerdo con este diagrama, se concluye que la interaccion de la posicion del
inyector con la velocidad de pulverizacion es el factor de mayor relevancia sobre el
aumento del porcentaje de esferoidizacion de la alimina en el polvo. Este resultado
coincide con el andlisis realizado por los autores los cuales concluyen que la velocidad de
pulverizacion y la posicion del inyector son los factores que afectan de manera dréstica el
porcentaje de esferoidizacion, ademds se puede observar que su interaccion es la

responsable del mayor efecto, también se puede concluir que la presion en la cdmara no
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actia de manera independiente sobre el porcentaje de esferoidizacion, lo que estd
completamente de acuerdo con el autor. En la Figura 4.9 se observa el grafico de Daniel
para la variable respuesta, en €l se identifican los factores Zp: mp y mp como los de mayor
significancia esto es, se alejan mas del comportamiento lineal, coincidiendo con el grafico

de Pareto.

Normal Plot for Y, alpha=0.05

normal scores

Figura 4.9 Grafico de Daniel para el porcentaje de esferoidizacion.

En este punto los autores plantean un disefio tipo RSM para la obtencion de un
modelo cuadratico. En este caso, de acuerdo con la metodologia planteada, el DEE-EAFIT
no considera en la actualidad el disefio RSM, por este motivo no hay una comparacion en
este punto, dado que esta parte del desarrollo del software se dejo para trabajos futuros.

Otros autores muestran el uso del DEE en procesos asistidos por plasma en los
cuales los DEE son del tipo Factorial Fraccionado (FF). Con estos articulos la validacion no
es posible dado que al considerar una cantidad de ensayos superiores a 25, el software
plantea una corrida experimental aleatoria, la cual no necesariamente coincide con la
propuesta por los autores, lo que impide asociar las variables de respuesta a las respectivas

corridas. A modo de ejemplo si se tiene un proceso en el cual es de interés estudiar la
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importancia de 6 factores, como en el caso reportado por Gary S May y Costa J. Spanos (3)

entonces se consideraria un DEE del tipo FC con 2° factores lo que produciria una

propuesta experimental compuesta por 64 corridas. Este nimero de ensayos no siempre es

factible de realizarse dados factores asociados a costos de pruebas y tiempo de realizacion.

En estos casos se realizan un DEE FF, donde estas fracciones son conjuntos de pruebas

escogidas aleatoriamente del conjunto de ensayos que resultaria de hacer un FC. En la

Figura 4.10 se pueden apreciar el DEE FF propuesto por el software DEE EAFIT vy el

reportado por Gary S May y Costa J. Spanos, donde se puede apreciar que algunas corridas

coinciden y otras no.

r )
[&] i ; i (ulE)
o om0 B L Tobl s competr formacin el (o
Run  Press P Flow low m— - T ———
un  Pressure  Power Flow Flow  Flow  Gap  Block Ensao| P | RF | CoLe| He | 02 | ECap | an
< w0 300 10 200 20 1.8 > [1__[2000 (3000 [1000 12000 [10.0 |12 1d
2 00 T ST S T —— 2 |2 2000|4000 [1500 1500 200 |18
3 200 400 150 200 20 1.2 1 |3 000 (3000 1000 (500 (100 |18
4 300 400 150 200 20 1.8 2 | [& W00 3000|1500 (2000 |100  [i8
5200 40 150 S0 10 1.2 ! 5 000 |4000 1500 (2000 |00 |12
6 300 300 150 200 10 1.8 1 ek S i L :
: - . g 2000 3000|1800 (500|100 |18
250 S0 125 125 15 s 7 000 3000 [1500 2000 [200 12
9 P —0tr 5 X 2 3 4000 100 00 08 iz
:(l: ggg :x 1 gg 250 20 1.2 2 33%5=?§°3n 100 000 Eg.n 18
k ] 00 10 1.2 2 F: El
12 200 300 150 200 10 13 3 ] 200, 300.0 100, | 0.0 20.0 18 3
3 200 00 100 200 10 03 5 11 2000 (3000 [1500 2000 [10.0 |12
13 300 400 150 50 10 s 3 12 000 [3000  [1500  J500  [200 12
15 200 300 100 50 20 1.8 1 13 2000 4000 [4500 (2000  |20.0 12
16 200 400 100 200 20 1.8 2 (14 2000 |4000 |1000 (2000 100 |12
:g %% 2% :(538 lfslg fg : 2 1 15 3000|4000 1000 500 200 |12
3 2 1 i
1o 300 00 100 @10 3 | 1% 2000|4000 (1500 500 00 |12
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23 200 400 150 200 10 1.8 1 20 2000|3000 [1500 2000|200 |18
3; g% :23 : 2(5’ f?f; 1:‘5) : g 1 21 000 (4000 [1000 (2000 (200 12
- 32 2 2 . 1 & T
% 0 30 130 =2 9»n 2 1 2 lono oo 500 0o oo s
3 300 %0 100 30 10 s 5 ) 2000 3000 1000 ls00  |100 12
28 300 300 150 200 20 12 n 34 3000|4000 1500 J2000  |200  [id
29 200 30 150 50 20 1.2 2 25 J000 000 1000 (500 200 48 |
30 200 300 100 200 10 1.8 1 ) 2000 |4000 1500 500|100 |18
2; ﬁ :m 150 50 20 1.8 1 27 W00 3000|1000 [500  |200 |12
: : 0010020010 1.8 ! 25 [000  |4000 (1000 2000 100 |18
3 300 300 150 S0 20 1.8 1 B -
3 300 W 100 50 10 5 | 2 2000|3000 1100012000 (900 |18
3s 250 350 125 125 15 s 2 30 000|000 [1500 [500 |00 [12
31 2000 400.0 150.0 50,0 10.0 12 |
32 200.0 400.0 1000 0.0 0.0 18 -
| IraAnalisis :

Figura 4.10 Comparacion propuesta experimental Gary S May y Costa J.

Spanos Vs DEE EAFIT.

De la anterior figura, se ha resaltado, la corrida N° 9 sugerida por el DEE-EAFIT,

la cual se corresponde con la corrida N°1 propuesta por Gary et. al., sin embargo, la corrida

8 de Garay no se encuentra en la propuesta realizada por el DEE-EAFIT.

Como las propuestas no coinciden en un cien por ciento, no es posible usar los

resultados reportados por los autores para validar la segunda fase del software. Pero el
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hecho de que algunos ensayos coincidan y de que el software funcione correctamente para
el caso de un DEE FC se podria considerar como evidencia suficiente para concluir que el

software replica de manera correcta los experimentos reportados en literatura.

4.2 Validacion experimental

A continuacidén se reportan los resultados obtenidos al aplicar el método y las
herramientas implementadas para la caracterizacion del reactor PACVD construido en la
universidad EAFIT usando la sonda doble de Langmiiir y la metodologia de DEE. Para tal
fin se procedi6 de la siguiente manera: primero se identificaron con el investigador
asociado al equipo las variables de interés en el reactor, segundo se plante6 un DEE el cual
se puso en consideracion al investigador, tercero se caracteriz6 el sistema de adquisicion y
cuarto se procedio a desarrollar las corridas experimentales propuestas por el software

DEE-EAFIT.

4.2.1 Identificaciony obtencion de propuesta experimental.
De acuerdo con el investigador asociado al equipo, se eligieron como factores de
interés en la caracterizacion del reactor la potencia aplicada, el flujo de gas, la temperatura
del sustrato y el voltaje bias aplicado en la malla para la extraccion de iones. Se ingresaron

los niveles indicados por el investigador en el software como se indica en la Figura 4.11.

= o[ e |
Help

Variable Valor Bajo “alor Medio Valor Alto Unidades
Temp 150 250°C
VoltajeBias 77 -190/V
Potencia 80 100|Porcentaje
Flujo 10 50/sccm

Identificar tipo DEE

Figura 4.11 Datos ingresados para la caracterizacion del reactor PECVD.
El software identifica que se debe realizar un DEE FC, como se puede apreciar en la

Figura 4.12.
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& (=@ = |
Help

Variable Valor Bajo Valor Medio Valor Alto Unidades
Temp 150 200 250|°C
VoltajeBias -i7 -1335 -190[V
FPotencia a0 a0 100|Porcentaje
Flujo 10 30 50|scecm

@ Se calculara un DEE Factorial Completo
Aceptar
Identificar tipo DEE | ‘ Variable de Respuesta | | Calcular experimentos

Figura 4.12 Identificacion del tipo de DEE a realizar.
A seguir se aflade el nombre de la variable respuesta que se medird y se indica al
software que se quiere seguir con el calculo del DEE.
Una vez se realiza esta accion el programa presenta el numero de corridas

experimentales que se realizaran y le permite al usuario agregar el nimero de réplicas que

desee, ver Figura 4.13.
5 =@ = |
Help
Variable ‘Valor Bajo Valor Medio Valor Alto Unidades
Temp 150 200 250/°C
VoltajeBias 77 -133,5 -190jv
Patencia 30/ 90! 100{Porcentaje
Flujo 10| 30| 50|sccm
Numero de replicas M
EI Se realizaran un conjunto de 16 ensayos. Si considera necesario hacer replicas seleccione el numero de replicas que desea y elija aceptar. Sino, elija Cancelar
‘:2; |'|

Identificar tipo DEE | | Variable de Respuesta | ‘ Calcular experimentos

Figura 4.13 Calculo del DEE y opcién de réplicas.
En este caso especifico se decidio realizar solo una corrida con 16 ensayos. La

propuesta experimental se presenta en la Tabla 4.6.
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-
|£:| Tabla para completar la informacian del DEE

= | B S

Ensayo Temp VoltajeBias Potencia Flujo densidad
1 250.0 -77.0 100.0 50.0
2 150.0 -190.0 80.0 50.0
3 250.0 -190.0 80.0 10.0
4 150.0 -190.0 80.0 10.0
5 150.0 -77.0 100.0 10.0
G 250.0 -77.0 100.0 10.0
7 150.0 -190.0 100.0 50.0
g 150.0 -77.0 80.0 50.0
9 150.0 -190.0 100.0 10.0
10 250.0 -77.0 80.0 50.0
11 150.0 -77.0 100.0 50.0
12 250.0 -190.0 100.0 50.0
13 250.0 -190.0 100.0 10.0
14 150.0 -77.0 80.0 10.0
15 250.0 -77.0 80.0 10.0
16 250.0 -190.0 80.0 50.0

M

Tabla 4.6 Propuesta experimental para la caracterizacion del reactor PACVD.

Definidas las corridas y teniendo en cuenta la experticia del investigador en este

reactor se pasO a caracterizar el Hardware, con el fin de tener certeza que los valores de

variable de respuesta obtenidos son correctos. Esta caracterizacion se describe a seguir.

4.2.2 Caracterizacion del sistema de adquisicion de datos

En la Figura 4.14 se presenta el comportamiento de los amplificadores de

aislamiento trabajando en régimen DC entre 0 y 5 V.
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Output Voltage (V)

Equation y=a+b*
Weight No Weighting
Residual Sum 6,02231E-5
of Squares

Pearson's r 1
AdJ. R-Square 1
Value Standard Erro
Output Intercept -0,00392 0,00158
Voltage Slope 0,98734  5,52004E4
I T T T T T
1 2 3 4
Input Voltage (V)

Figura 4.14 Respuesta caracteristica en régimen DC de los amplificadores de

Se observa de

la figura anterior que los

aislamiento AD202JN.

comportamiento lineal (R*=1) en DC.

amplificadores presentan un

En la Figura 4.15 se observa el grafico de residuales para los datos obtenidos en la

caracterizacion de los amplificadores.

Residuales standar

-10 05 00 05 1.0

-158

=20

Caracterizacion Amplificadores AD202JN en DC

Voltaje de entrada

Figura 4.15 Grafico de residuales
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Se observa de la grafica de normalidad que los puntos no caen sobre una linea recta
y se puede detectar un outlier en el extremo inferior izquierdo. Similarmente el histograma
que se presenta en la Figura 4.16 no es simétrico con un pico central y también muestra un

outlier. En conclusion no hay normalidad de los errores.

Histogram of Residuales

Frequency
2
!

Residuales

Figura 4.16 Histograma para residuales.

Dada su linealidad y su capacidad para desacoplar las referencias de los circuitos los
hace ideales para las aplicaciones en las cuales se deben desacoplar la referencia del
sistema de medicion de la referencia del sistema de estudio.

En la Figura 4.17 se presentan algunas curvas de respuesta de los amplificadores en

régimen AC.
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Figura 4.17 Respuesta caracteristica en régimen AC de los amplificadores de
aislamiento AD202JN.

Se puede apreciar en la Figura 4.17 que el rendimiento de los amplificadores se ve

seriamente afectado por la frecuencia de la sefial de entrada. El generador entrega una senal

de entrada con un voltaje pico-pico de 3.87 voltios a medida que la frecuencia de esta sefial

aumenta desde 0.0Hz hasta 5.0 kHz. La amplitud pico-pico de la sefial de salida se ve

reducido en una forma importante pasando de 3.87 voltios a 2.65 voltios a 5 kHz. Esto se

puede explicar si se observa la curva caracteristica presentada por el fabricante de la

variacion del valor CMR (Commom Mode Rejection) del amplificador con el cambio de

frecuencia de la sefial de entrada pasando de 90 dB a 60 Hz a menos de 65 dB a 5 kHz.

También se observa de la figura que el amplificador tiende a distorsionar

las

sefales cuadradas a frecuencias relativamente bajas (600 Hz). Esto es debido al limitado

“slew-rate” del amplificador, es decir a la “inercia” del sistema.
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Dado que el reactor caracterizado usa microondas a una frecuencia de 2.45 GHz
para generar el plasma, el comportamiento de los amplificadores como filtro para altas
frecuencias resulta ser adecuado siempre y cuando se trabajen en el régimen DC.

La Figura 4.18, presenta los resultados obtenidos a partir del circuito compuesto por

una resistencia de 100 Q en serie con un diodo ZENER vy la simulacién del circuito.

Diode Current (A)
)
n

-0,2 -

-0’3_

04 @& + Simulated |
x  Experimental;

05 4+———T———

I
50 -40 -30 -20 10 O 10 20 30 40 50
Polarization Voltage (V)

Figura 4.18 Curva de respuesta del sistema Zener/ resistencia medida por el
sistema de adquisicion de datos.

De la Figura 4.18 Se observa que no hay diferencias significativas entre la curva
obtenida por el sistema de adquisicion y la curva tedrica. De acuerdo con la grafica el
voltaje Zener caracteristico simulado es de 7,48 voltios y el experimental es de 7,62 voltios,
mientras que el valor reportado por el fabricante para esta referencia es de 8,2 + 0.5 voltios.
El error relativo entre el voltaje medido y el simulado es de 2%. Ademads construyendo un
intervalo de confianza para la diferencia de medias de la corriente obtenida mediante la

simulacion y el montaje experimental se encuentra que el intervalo de confianza es
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[—0.022,0.107] . Ahora como este intervalo contiene al 0 se puede afirmar con una
confianza del 95% que no hay diferencia significativa entre la simulacion y los datos
obtenidos por el sistema de medicion. Se puede considerar que el sistema DAS reproduce
de manera adecuada la curva caracteristica del diodo y que su error no es significativo. El
error se debe a la precision de la resistencia y la incertidumbre del diodo, dada por el
fabricante.

De otro lado se observa en la Figura 4.18 que los datos experimentales conservan la
curva tedrica del sistema lo que permite afirmar que el DAS estd en capacidad de adquirir

las sefales tanto de corriente como de voltaje en forma simultanea.

4.2.3 DAS - EAFIT Vs LabView.

En la Figura 4.19 se presenta las curvas obtenidas por los diferentes sistemas de
adquisicion para una sefial de entrada a 1 kHz y una amplitud de 3.87 Vpp, ambos sistemas
de adquisicion tomaron la sefial después de que esta pasa por los amplificadores de

aislamiento.

| Sine 1 kHz USB Labview

I

Voltage (V)
N

0 50 100
4- Time (mS)
Sine 1 kHz DAS

Voltage (V)

0 T T
0 50 100

Time ( S)

Figura 4.19 Curvas sinusoidales obtenidas a partir del generador AGILENT. La
sefial adquirida mediante la tarjeta de LabView (superior), y la adquirida mediante el
sistema DAS (inferior).

El sistema de adquisicion de LabView tiene una tasa de muestreo maxima de 10 k
muestras por segundo lo que implica que para 100 muestras se tomaria 0.01 s, el periodo de

la sefial es de 0.001 s, en la Figura 4.19 se pueden apreciar aproximadamente 10 periodos,
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lo que implica un tiempo de adquisicion igual a 0.01 s. EI DAS implementado en 100
muestras alcanza a adquirir aproximadamente 4 de periodo lo que implica una rata de
muestreo de 40 K muestras por segundo. El DAS ve limitado su alcance en frecuencia
dado el uso de loa amplificadores de aislamiento.

En la Figura 4.20 se puede observar una sefal sinusoidal a 3 kHz muestreada con el

DAS.

4 T T T T T T T T T

L

—+— Sine 3 KHz

b, i 1
i Ty ffﬂ A,
e ad hy,
7 1 7 Y
34 \ / |
. *++\ ,* *
4

Voltage (V)

Time ( S)

Figura 4.20 Curva sinusoidal a 3 kHz obtenida con el DAS implementado.

En esta figura se puede apreciar ademas el efecto de distorsion que causa el uso de
los amplificadores de aislamiento cuando la frecuencia de la sefial se acerca al maximo
valor de su ancho de banda.

Una vez caracterizado el sistema de adquisicion de datos se procedid a realizar una

medicion de las caracteristicas del plasma en la campana del reactor.

4.2.4 Medidas del plasma con la sonda doble de Langmiiir.

Se realiz6 una medida del plasma dentro de la campana del reactor para verificar el
funcionamiento del sistema de sonda- fuente de polarizacion y sistema de adquisicion, para
tal fin se dispuso la sonda como se indico en el Capitulo de Materiales y Métodos.

La condicién experimental que se eligid es la que se corresponde con el ensayo 1

de la propuesta experimental, es decir Temperatura igual a 250 °C, voltaje bias de -77
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voltios, flujo de 50 sccm y potencia al 100 por ciento. En la Figura 4.21 se muestra la

curva obtenida de la medicion del plasma en la campana del reactor.

Corriente (A)

Voltaje de Polarizaciéon (V)

-40 -20 20 40
0,00+
0,04

Figura 4.21 Medida de plasma en sobre la malla de extraccion al interior de la
camara de proceso.

De acuerdo con esta curva se encontrd que la temperatura electronica del plasma es
de 1.8 keV, lo que est4 en concordancia con el trabajo de Ucla (4).

La corriente de saturaciéon medida fue aproximadamente de 0,012 A y la densidad
electronica n fue de 1.3 X 10° cm™3 valor que se acerca a los reportados por Camargo et
al (5) en la caracterizacion de un sistema semejante donde reportan densidades de n =
1.26 X 105 cm™3. Con estos datos se verifica el funcionamiento adecuado del sistema de
adquisicion acoplado con los amplificadores de aislamiento y la sonda doble de Langmiiir
construida.

De esta forma se puede decir que el sistema desarrollado para adquirir los datos se

comporta en forma adecuada y se puede proceder a desarrollar las corridas experimentales
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propuestas por el software DEE-EAFI para el mismo reactor y ubicadas donde el

experimentador responsable d este indico. Esto sera el tema de la siguiente seccion.

4.2.5 Caracterizacion del reactor.

Las curvas corriente voltaje de algunos ensayos se muestran en las Figura 4.22, el

resto de curvas se presenta en el Anexo I.
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Figura 4.22 Curvas I contra V para diferentes condiciones de experimentacion, A Ensayo 1, B Ensayo 2, C Ensayo 8, D Ensayo 13.
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En la Figura 4.22 se puede apreciar que asi se varien las condiciones de
funcionamiento del reactor la forma y magnitud de las curvas se conserva, es importante
resaltar que las curvas son simétricas y que se requiere de una diferencia de potencial
superior a |20] voltios en la sonda para lograr obtener una sefal de corriente. En las Figura
4.22 A, By C, también se pueden observar algunos valores que no conservan la tendencia
creciente o decreciente de la corriente segin la polarizacién, esto podria deberse a
condiciones irregulares de la carga (ya sean iones y/o electrones) en la cdmara de procesos
que es el lugar en donde se estd realizando la medida, sin embargo indica una fluctuacion
importante del entorno espacial donde se encuentra la sonda o en su defecto hay ruido
electromagnético en dicho entorno, el cual se refleja en la medida. Con el fin de excluir la
hipdtesis de que hay ruido en el sistema de medida y que este podria estar apantallando el
plasma en dicha region, se disefio el siguiente experimento: Mantener la sonda doble de
Langmiiir en la misma posicion anterior, es decir encima del portamuestras que se
encuentra sobre el horno, mantener la presion de fondo en 8 X 1073 mBar; el voltaje de
polarizacion de las mallas de extraccion en 250 V; la temperatura de la muestra a 250 °C; el
flujo de argon a 50 sccm y la presion de trabajo en 7 X 10 mbar. Adicionalmente no se
encendera el magnetron de tal forma que no se generara plasma en la cdmara de plasma y
de esta forma se asegurara que no se tiene en dicha cdmara microondas. El resultado de este

experimento se puede observar en la Figura 4.23
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Figura 4.23 Curva I-V en el reactor sin plasma.

Se observa que la curva obtenida bajo las condiciones en que no se ha encendido el
plasma y las muestras tomadas cuando se enciende son similares bajo las condiciones dadas
en el reactor y la disposicion de la sonda en la camara de proceso. Se puede observar
ademas que la corriente entre -20 y 20 voltios es cero y que a partir de este voltaje de
polarizacion aparece una corriente aproximadamente constante de 0,01 amperios. Esto
parece indicar que en la cadmara de procesos el plasma es incipiente y no parece ser afectado
significativamente por la variacion de ninguno de los pardmetros elegidos como factores de
entrada. Los datos de corriente detectados por la sonda podrian deberse a la ionizacion
producida por los electrones generados por la resistencia del horno la cual se encuentra a
250°C y ayudado por el campo eléctrico generado por la diferencia de potencial entre el
sistema de extraccion de iones y el portasubstratos.

De hecho el gas al interior de la cdmara de proceso debe sufrir algin grado de
ionizacion dado que se observa una corriente a partir de ciertos valores de polarizacion de

la sonda, ademas, de acuerdo la curva de Paschen a la presion de trabajo (2 x 10° mBar)
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dada se necesitarian por lo menos 200 voltios para generar un rompimiento dieléctrico, lo
que generaria un aumento en la corriente entre las sondas.

Por lo anterior y teniendo en cuenta que en las graficas no existe una region de
transicion, es imposible calcular la temperatura electrénica y con ello la densidad
electrénica del plasma en esa region, también el sistema es incapaz de decir que tipo de
ionizacion se tiene y si la corriente se debe a iones o a electrones.

A continuacion se presenta el uso de la metodologia en una aplicacion industrial
para la fabricacion de partes plasticas de motos. Especificamente se busca que un usuario

poco conocedor del DEE puede emplear dicha metodologia en forma mas o menos natural.

4.2.6 Proceso de inyeccion de termoplastico.

Como se indicod en el Capitulo de Métodos y Materiales al tiempo de realizar la
caracterizacion del reactor de plasma se llevd a cabo la caracterizacion de un proceso de
inyeccion de termo plastico usando una maquina de inyeccion automatizada, un molde
comercial de una parte plastica y como material un Copolimero de Impacto. Los factores y

los respectivos niveles se pueden observar en la Tabla 4.7

Factores Nivel Bajo Nivel Alto
Temperatura de la boquilla (°C) 285 295
Presion de inyeccion (bar) 20 34
Velocidad de inyeccion (%) 35 65
Presion de mantenimiento (bar) 30 56
Velocidad de mantenimiento (%) 30 50
tiempo de mantenimiento (S) 2 5
tiempo de enfriamiento (S) 10 20

Tabla 4.7 Factores de entrada con sus respectivos niveles para la aplicacion del
software DEE — EAFIT en la obtencidon de un menor tiempo de ciclo para la
produccion de una pieza plastica.

En este proceso se planted6 DEE FF de resolucion 4 es decir 16 ensayos con una
réplica para un total de 32 ensayos.
En la Tabla 4.9 se muestran las corridas y los resultados obtenidos para las dos

replicas realizadas.
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Temp. Presion Velocidad Presion Velocidad Tiempo Tiempo Tiempo

Boquilla  Iny. Iny. Mantto.  Mantto Mantto Enft. de ciclo
285 20 35 56 50 5 10 22,5
285 20 65 56 30 2 20 29,5
285 34 35 30 50 2 20 28,8
285 34 65 30 30 5 10 21
295 20 35 30 30 5 20 31,8
295 34 65 56 50 5 20 31
295 20 65 30 50 2 10 18,5
295 34 35 56 30 2 10 18,3

Tabla 4.8 DEE FF de resolucion 3 primera replica.

Temp.  Presion Velocidad Presion Velocidad Tiempo  Tiempo  Tiempo

Boquilla Iny. Iny. Mantto.  Mantto Mantto Enft. de ciclo
285 20 35 56 50 5 10 22,5
285 20 65 56 30 2 20 28,7
285 34 35 30 50 2 20 28,4
285 34 65 30 30 5 10 21,1
295 20 35 30 30 5 20 31,7
295 34 65 56 50 5 20 31
295 20 65 30 50 2 10 18,6
295 34 35 56 30 2 10 18,4

Tabla 4.9 DEE FF de resolucion 3 segunda replica.
Con los datos se procedid a obtener un diagrama de Pareto Figura 4.24 que indica

los factores de mayor influencia sobre la media.

75



Continuar DEE r Replantear DEE

5001 omm
4,75 | R

4,50 {fF

4,25
4,00
3,75
3,50 {F
3,25 { e
3,00

2,75

Efectos

2,50
2,25
2,00
175
1,50
1,25 {
1,00
0,75
0,50
0,25 {

0,00

"tEnfia’ tMant” iy “Winy"  "Thogu... "Wmant' "Tboau... 'Pmant’ 'Tboqu... "Tbequ.. 'Thoqu Fi "Thoqu... "Thoqu

factores

Figura 4.24 Diagrama de Pareto para los resultados obtenidos en la
caracterizacion de un proceso de inyeccion de una pieza plastica.

En esta grafica se puede apreciar que los factores que aportan de manera
significante sobre la respuesta media son el tiempo de enfriamiento, el tiempo de
mantenimiento y la presion de inyeccion.

Continuando con el proceso se le pide al software que genere un modelo lineal que
relacione la variable respuesta con los factores estudiados este modelo se puede apreciar en

la Figura 4.25

tproce=+25.096875 -0.00937499999999993Tboquilla s
-0.32187500000000036Piny
-0.1406249999999997Viny+ 0.03437500000000028Pmant+ | _
0.04687500000000019Vmant
+1.5343750000000005tMant+ 4.9906250000000005tEnfria |
-0.0031249999999998514Tboquilla:Piny
-0.05937499999999982Thoquilla:viny

-0.009375000000000166Tboquilla:Pmant+ |

| Graficar Disefio |

Grafico de Interaccion
Grafico de Efectos principales

| Gréfico de Daniel |

Figura 4.25 Modelo lineal obtenido para el proceso de inyeccion de un aparte
plastica.
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El procedimiento entero fue realizado por un usuario no entrenado en DEE, quien
pudo hallar las variables de mayor peso en la duracion del ciclo tomando en cuenta el
diagrama de Pareto.

El DEE en la actualidad se esta desarrollando para llegar a la fase de superficie de
respuesta con el objetivo de optimizar el tiempo de ciclo.

Como resultado parcial se puede afirmar que el usuario solo necesito de una

introduccion breve al uso de la plataforma lo que indica que el software es amigable.
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5. Conclusiones

Con respecto al objetivo que hace referencia a Identificar las principales
variables de proceso asociados a los reactores de plasmas frios, se identifico que la
presion, la potencia, el flujo y la temperatura son los pardmetros mas relevantes y
estudiados en los procesos asistidos por plasmas frios.

Se gener6 una aplicacion llamada DEE EAFIT y que en la actualidad esta
registrado ante la superintendencia de la republica de Colombia, el cual corre en “back-
ground” el software estadistico R y cuya interface se desarrollé usando JAVA, lo que
garantiza portabilidad y bajos costos.

Se desarrolld una metodologia compuesta por un software y hardware la cual
permite la caracterizacion de reactores de plasmas frios empleando la metodologia de
Disefio Estadistico de Experimentos y la sonda doble de Langmiiir junto con su
sistema de adquisicion de datos, el cual cumple con los requisitos de portabilidad.

El software mostré que corre en forma adecuada y es confiable al validar este
con datos de la literatura.

La metodologia se implement6 en un reactor de plasma tipo CVD, pero no fue
posible obtener una curva caracteristica del plasma en este reactor que permitiera

desarrollar un modelo sobre este sistema especifico.
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6. Trabajos futuros

Como trabajos futuros se podrian plantear entre otros:

La generacion de reportes “inteligentes” basados en los datos proporcionados
por el usuario para reducir la necesidad de conocimientos en estadistica y evitar de esta
forma que el usuario deba interpretar resultados estadisticos.

La implementacion de otros tipos de DEE tales como RMS, DEE Taguchi,
Mezclas los cuales expandirian las posibilidades y aplicaciones del software y
permitirian el uso del software en otros campos de la aplicacion.

Implementar el software como una aplicacion en la nube, lo que permitiria
mayor nimero de usuarios y procesos.

Acoplar, en el mismo circuito, el sistema de polarizacion de la sonda doble de
Langmiiir con el sistema de adquisicion ademas de  desarrollar una fuente

automatizada para la polarizacion de la sonda.
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7. Anexo I. Rutinas para Analisis de residuales.

El supuesto de Normalidad puede ser comprobado realizando un grafico de los residuos, ahora si los
residuos siguen una distribucion normal, cuando se grafican tienden a quedar alineados en una linea recta,
si claramente no se alinean se concluye que el supuesto de normalidad no es correcto. En R se puede
realizar esta grafica mediante la siguiente rutina.

Primero se obtiene una regresion lineal, se calculan los residuales asociados esa regresion, luego se
grafican, este grafico fue asociado a la interface. En la Figura 7.1.
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Figura 7.1 Gréfica de residuales
El Grafico de probabilidad sirve para verificar visualmente si los datos siguen una distribucion de

probabilidad especifica. A continuacidon se muestra un ejemplo del codigo necesario para realizar este

procedimiento en R.

>eruption.Im = Im(eruptions ~ waiting, data=faithful)
>eruption.stdres = rstandard(eruption.lm)

>qqnorm(eruption.stdres, ylab="Standardized Residuals", xlab="Normal Scores", main="0ld
Faithful Eruptions")

> qqline(eruption.stdres)

> hist(eruption.stdres)
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Figura 2 Grafico de probabilidad normal.
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8. Anexo II Graficas de Sonda Doble para la caracterizacion del reactor.

Curvas de corriente voltaje para los diferentes ensayos.
Abreviaturas:

T: temperatura. (°C)

VB: Voltaje Bias. (V)

F: Flujo de gas. (sscm)

P: Potencia. (W)
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