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RESUMEN

TITULO: CARACTERIZACION DEL GRAFENO QUIMICAMENTE REDUCIDO
(GQR) Y SU EMPLEO COMO CONTACTO SUPERIOR EN CELDAS
FOTOVOLTAICAS.”

AUTORES: ERICK SALOMON GOMEZ JIMENEZ, YAIR SANTIAGO MOJICA
GOMEZ."™

PALABRAS CLAVE: 6xido de grafeno reducido, grafeno quimicamente reducido

(GQR), espectroscopia ultravioleta visible.

DESCRIPCION:

En la actualidad las sociedades cientificas y académicas han direccionado su interés en el
descubrimiento de nuewos materiales ya que muchas investigaciones se estan llevando a cabo en
el desarrollo de la tecnologia fotovoltaica con el objetivo de mejorar la eficiencia en la generacion
de energia solar. Por tal motivo se estan inwestigando nuewos materiales y compuestos que
mejoren la eficiencia de las celdas solares y por tanto en sus diferentes capas constitutivas. Un
nuevo material de gran interés es el grafeno, en este trabajo se sintetizé en una de sus formas
guimicamente reducido (GQR), para evaluar su aplicacion en las celdas solares fotowltaicas como
posible reemplazo de los contactos transparentes utilizados convencionalmente tales como Oxido
de Estafio SnO,, Oxido de indio In,O, ITO y entre otros materiales que son escasos en la
naturaleza y mas contaminantes que el Grafeno. El estudio de las peliculas delgadas de Oxido de
Grafeno se llevara a cabo por medio de una caracterizacion estructural y oOptica para concluir que
el material cumple con los parametros para ser utilizado como contacto superior en la celda
fotowoltaica; los diferentes procesos y propiedades se analizaran por modelamientos matematicos y
graficas espectrales de la absorbancia y transmitancia de las peliculas delgadas.

:*Trabajo de Grado

Facultad de Ingenierias Fisico-Mecanicas, Escuela de Ingenierias Eléctrica, Electrénica y
Telecomunicaciones, Director: M.Sc. Alyamani Triana, Alvaro, Codirectora: Ph.D. Botero Londofio,
Monica Andrea
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ABSTRACT

TITLE: CHARACTERIZATION OF CHEMICALLY REDUCED GRAPHENE (GQR)
AND THEIR USE AS CONTACT PHOTOVOLTAIC CELLS SUPERIOR.

AUTHORS: ERICK SALOMON GOMEZ JIMENEZ, YAIR SANTIAGO MOJICA
GOMEZ™

KEY WORD: Oxide de graphene reduced, graphene quimicly reducted (GQR),

spectroscopy ultraviolet visible.

DESCRIPTION:

At present the scientific and academic companies there is showed his interest in the discovery of
new materials since many investigations are carried out in the development of the photowltaic
technology by the aim to improve the efficiency in the generation of solar power. For such a motive
there are investigated new materials and compounds that improve the efficiency of the solar cells
and therefore in his different constitutive caps. A new material of great interest is the graphene, in
this work chemically limited (GQR) was synthesized in one of his forms, to evaluate his application
in the solar photowltaic cells as possible replacement of the conventional such transparent used
contacts as is the Oxide of Tin SnO,, Oxide of Indian In,O, ITO And between other materials that
are scanty in the nature and more pollutants that the graphene. The study of the film thin of
graphene Oxide was carried out by means of a structural and optical characterization to conclude
that the material expires with the parameters to be used as top contact in the photowoltaic cell; the
different processes and properties were analyzing for methods mathematicians and spectral graphs
of the absorbance and transmittance of the film thin.

" Work Degree
“* Faculty of Engineering Physics and Mechanical , School of Electrical Engineering , Electronics

and Telecommunications Director: M.Sc. Alyamani Triana, Alvaro , Co-Director : Ph.D. Botero
Londofio , Monica Andrea
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INTRODUCCION

Debido a que las fuentes de energias convencionales son limitadas e impactan
negativamente el ambiente, es indispensable optar por la implementacién de
sistemas alternativos a los tradicionales, que complementen los sistemas de
generacion actuales. La energia solar por ser una fuente de generacion renovable

es una solucién factible.

Muchas investigaciones se estan llevando a cabo en el desarrollo de la tecnologia
fotovoltaica con el objetivo de mejorar la eficiencia en la generacion de energia
solar. Por tal motivo se estan investigando nuevos materiales y compuestos que

mejoren la eficiencia de las celdas solares y por tanto en sus capas constitutivas.

Dentro de estas capas existen materiales de comportamiento asombroso, entre
estos un material que ha causado un gran interés por sus propiedades
fisicoquimicas es el grafeno, descubierto en 2004 y que hoy dia se muestra como
poseedor de grandes propiedades tales como alta conductividad eléctrica y
térmica, buena transparencia, alta resistencia mecanica, inherente flexibilidad y
gran area de superficie especificada [1]; ademas el grafeno se presenta como un
candidato ideal para la fabricacion de electrodos conductores transparentes,
empleados por ejemplo en pantallas tactiles [2], celdas fotovoltaicas organicas[3] y
LEDs organicos [4]. Pero lo principal es su capacidad como material transparente,
lo que conlleva a ser un candidato atractivo para la implementacién como contacto

superior transparente en las celdas solares fotovoltaicas.
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1. GENERALIDADES DEL PROYECTO

En esta primera parte se describen los objetivos que se tendran en cuenta para

desarrollar y poder concluir este proyecto.

1.1 OBJETIVOS

A continuacion se mencionan el objetivo general y los especificos.

1.1.1 Objetivo General. Realizar la caracterizacién Optica de las peliculas
delgadas de grafeno quimicamente reducido (GQR) y analisis de los resultados
para determinar su potencial aplicacibn como contacto superior en celdas

fotovoltaicas.

1.1.2 Objetivos Especificos

Caracterizar las peliculas delgadas de GQR mediante el método de

espectroscopia ultravioleta visible (UV-VIS).

e Analizar los datos obtenidos y determinar las constantes épticas de la pelicula
delgada de GQR.

e Determinar la aplicacion del GQR como contacto superior en las celdas

fotovoltaicas.
e Documentar la informacion establecida en el proceso de investigacién, los

datos parciales, las conclusiones y recomendaciones pertinentes del proyecto

en su totalidad.
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1.2 JUSTIFICACION

Observando el interés que ha despertado el grafeno, no solo dentro de la
comunidad cientifica sino ademas en sectores industriales, se cree que este gran
material llegard a ser en muy poco tiempo indispensable en el mundo tecnolégico.
Una de sus ventajas es que se puede sintetizar a través de métodos econémicos y

de facil acceso [5].

Las posibilidades de investigar las aplicaciones que posee el grafeno incentiva a
buscar nuevas soluciones en el area de la energia solar. La prometedora
aplicacion que tiene este material en las celdas solares, sobresale ante las
investigaciones realizadas por diferentes comunidades cientificas [6].Esto implica
condiciones particulares en las cuales el grafeno podrian utilizarse en la absorcion
de energia solar, puesto que es capaz de responder a un intervalo amplio de
longitudes de onda, comparado con los materiales habituales que responden sélo

a ciertas longitudes de onda.
Gracias a las posibles aplicaciones del grafeno, es indispensable proyectar sus

aportes a la tecnologia, incluso definir nuevas perspectivas en las cuales el

grafeno sea el centro del desarrollo.
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2. MARCO TEORICO

En este apartado se recopila la informacidén importante que se definio para poder
desarrollar el proyecto, entre estas se encuentran las celdas solares, el grafeno,

métodos y caracterizaciones aplicados, entre otras.

2.1 CELDAS SOLARES

Las celdas solares son disefiadas para la conversion directa de energia solar en
energia eléctrica. Esta conversion se realiza debido al efecto fotovoltaico; este
fenbmeno genera una fuerza electromotriz debido a la absorcion de cualquier tipo
de radiacion ionizante en un material logrando la transformacion de energia solar

directamente en energia eléctrica.

Su funcionamiento radica en la estructura de unién p-n; cuando un fotén incide
sobre esta uniéon de semiconductores genera portadores de carga libre (electron-
hueco) los cuales son capaces de fluir por un circuito externo y proporcionar
energia. Esta generacion de electron-hueco es directamente proporcional a la

intensidad de radiacién solar [7].

En la Figura 1 se encuentra plasmada la evolucion en el tiempo de la eficiencia de
conversion de los diferentes tipos de celdas solares implementadas con
tecnologias de primera y segunda generacion [8], ademas se muestran los tipos
de celdas solares a base de materiales emergentes, puntos cuanticos, entre otras,
y los distintos centros de investigaciéon que contribuyen en la fabricacién de las

mismas, como por ejemplo: IBM, MIT, Stanford.
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Figura 1. Evolucion de las eficiencias para diferentes tecnologias en Celdas

solares
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Fuente: L. L. Kazmerski. National Renewable Energy Laboratory (NREL), 2010.

En la figura 1 Se observan las celdas de primera generacion, celdas de alta
calidad estructural, gran superficie y facil manufactura, estdn compuestas de
estructuras cristalinas de silicio. Las celdas de segunda generacion o comdnmente
llamadas tecnologia de pelicula delgada se implementaron en pro de la
disminucion de los costos y las méas comunes son los de teluro de cadmio (CdTe)
y las CIGS. Las celdas de tercera generacion buscan la disminucién de los costos

y aumento del rendimiento. Entre estas se destacan las celdas Gratzel y las
sensibilizadas por colorantes.
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En la actualidad, muchas empresas y centros de investigacion han evolucionado
sus ideas e implementado la innovacién de nuevos materiales para la aplicacién
de las celdas solares, buscando la mejora de eficiencia, la disminucion de los
costos de produccion y la disminucion de agentes contaminantes. A continuacion

se citan algunos de estos tipos de celdas.

2.1.1 Celdas Solares a Base de Silicio. Este tipo de celdas solares son las
denominadas de primera generacion, sus caracteristicas son gran superficie, alta
calidad y facil unién. El silicio (Si) es el material predominante para la fabricacion
de celdas debido a su abundancia en la tierra y sus propiedades semiconductoras.
Las estructuras mas utilizadas y que presentan mejores eficiencias son las de

silicio cristalino (c-Si) y silicio amorfo (a-Si) [9].

Las celdas solares de materiales basadas en c-Si han alcanzado valores de
eficiencia de aproximadamente 26% [10], las de silicio amorfo, poseen una menor

calidad estructural y sus eficiencias estan en rangos de 5 a 10%.

En la Figura 2 se aprecia la estructura de una celda solar de silicio; la capa de
antirreflexion que sirve para la absorcion de la radiacion solar, la capa tipo N, la

capa tipo P y la zona de carga espacial (ZCE) que se genera al realizar la unidn
PN [11].
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Figura 2. Modelo estructural de una celda solar de Silicio Cristalino.

Debido a los altos costos de produccion y bajos rendimientos de conversion que
presentaban dichas celdas, las investigaciones se centraron en la busqueda de

nuevos materiales y nuevos procesos de sintesis [12].

2.1.2 Celdas Solares Tipo Pelicula Delgada o de Segunda Generacion. En la
década de los 70 se iniciaron nuevos estudios en tecnologias de modulos solares
con el objetivo de reducir costos en la generacion fotovoltaica de energia eléctrica.
Este tipo de celdas solares estan conformadas por capas de diferentes materiales
semiconductores, cuyos espesores varian entre 20 nm y 5 um; logrando asi un
area activa de maximo 7 a 8 um; es por tal motivo que reciben el nombre de

pelicula delgada [13].

La fabricacion de este tipo de celdas se logra por medio de un proceso de
crecimiento de las capas una encima de la otra, este es un proceso de forma
estratificada. La celda solar tipo pelicula delgada se conforma de un sustrato de
vidrio, dos contactos eléctricos, una capa absorbente y la ventana éptica; esta

altima conformada por la capa buffer y el 6xido conductor transparente TCO.
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En la siguiente figura se ilustra una celda solar de pelicula delgada, denotando

cada una de sus capas.

Figura 3. Estructura de una celda solar de pelicula delgada, sefalando las capas

gue la conforman

Contacto Superior Transparente
1 pm

. Ventana
Optica

Absorbente 1-2 pm

Contacto Ohmico 1 pum

Sustrato Vidrio

Como se observa en la figura anterior, se muestre cada una de sus capas con los
rangos de valores que se encuentra su area. Las caracteristicas de los
componentes de las celdas de pelicula delgada son: El contacto superior
transparente y la capa buffer conforman la ventana Optica; su principal funcion es
permitir que la mayor cantidad de radiacion solar llegue a la capa absorbente,
ademas la capa buffer favorece la creacién de un campo eléctrico intenso en la
zona de carga espacial de la juntura y reduce procesos interdifusivos desde o
hacia la capa absorbente [14].
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Los materiales utilizados para conformar la ventana oOptica deben cumplir con
algunas caracteristicas; los materiales usados para conformar la capa buffer
deben presentar un gap superior a 2.4 eV, ademas su espesor no debe pasar del
orden de 150nm con el fin de disminuir la absorcidén de radiacion. Por otra parte la
capa TCO deben ser altamente transparentes a la radiacion incidente con un
rango de transmitancia superior al 80% y presentar altos valores de conduccion

eléctrica [15].

La funcién principal de la capa absorbente, como su nombre lo indica es captar la
mayor cantidad de fotones y lograr que se produzca el efecto fotovoltaico para la
generacién de una corriente eléctrica. Adicional a esta contribuya con la reduccion

de pérdidas asociadas con procesos de recombinacion en estado de interfase [16].

Hablaremos un poco mas a fondo de la TCO ya que es en esta capa en la cual se
pretende aplicar el grafeno. Los TCOs son semiconductores tipo n que posee una
alta conductividad cercana a la de los metales y una elevada transmitancia en el
rango visible para dejar pasar la mayor cantidad de radiacion incidente, presenta
una alta estabilidad quimica y térmica y una amplia banda de brecha prohibida
(mayor o igual a 3eV), ademas favorece a la generacion de un campo eléctrico

intenso en la zona de carga espacial (ZCE) [17], [18].

Estos TCOs se emplean como electrodo transparente en las celdas solares y
forman parte de la ventana oOptica en las celdas tipo pelicula delgada, en las OSC
el 6xido transparente actia como canal para facilitar la llegada de los electrones al
circuito exterior. Estas capas son comiunmente elaboradas a base de éxidos de
indio y estafio (ITO), 6xido de estafio (SnO,), Oxido de indio (INn,O3); muchos de
estos materiales son escasos en nuestro entorno y algunos téxicos, es por esto
gue surge la necesidad de buscar nuevos materiales abundantes en la naturaleza,
amigables con el ambiente y de menor toxicidad. Un material que ha despertado

el interés para ser aplicado en este tipo de capa es el grafeno, esto debido a que
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el material posee propiedades de alta flexibilidad [19], alta transparencia éptica y

gran movilidad eléctrica [20], [21].
2.2 GRAFENO APLICADO EN CELDAS SOLARES FOTOVOLTAICAS

2.2.1 Grafeno. El grafeno es una forma bidimensional del carbono, conformado
por atomos fuertemente cohesionados entre si con enlaces covalentes basados en
la hibridacién Sp? que forman una red hexagonal (Figura 4). De esta estructura
bidimensional ondulada se desprenden fascinantes propiedades electronicas,

mecanicas, térmicas y quimicas [22].

Figura 4. Modelo estructural del grafeno.

L R

.,_,,,.’znillll\\g\\\\\\i - NP

s 7 /R i

Fuente: Vallejo Lozada William Andres. Sintesis de capa buffer para celdas solares de pelicula
delgada. Universidad América. Bogota. Mayo 3 de 2012.

Los primeros reportes del grafeno se remontan a la década de 1960, cuando se
pensaba que su obtencion experimental no era posible debido a la suposicién de
que los cristales bidimensionales de cualquier material no eran

termodinamicamente estables a temperaturas finitas [23], [24].

Sin embargo, en el afio 2004 se puso en duda esta hipotesis debido a un grupo de

cientificos encabezado por Andre Geim y Konstantin Novoselov que fueron

23



capaces de obtener e identificar por primera vez laminas individuales de grafeno
[25]. Ahora es conocido que el material es estable porque sus vibraciones
atomicas se acomodan en ondulaciones con amplitud de 1 nm aproximadamente a
lo largo de la red cristalina. En la figura 5 se representa el grafeno como la base

estructural de los demas alotrépicos del carbono.

Figura 5. Grafeno como bloque constructivo de los fullerenos, los nanotubos de

carbono y el grafito

Fulereno Nanotubo Grafito

Fuente: Scientific Background on the Nobel Prize in Physics 2010: Graphene, compiled by the
class physics of the royal swedish academy of sciences, 5 October 2010. (En linea). Sitio
web:http://www.nobelprize.org/nobel_prizes/physics/laureates/2010/advanced-

physicsprize2010.pdf.

En la grafica anterior se observa que al tomar una lamina de grafeno y enrollarla
en forma de esfera o tubular, obtendriamos fullerenos o nanotubos de carbén de
estructura simple, respectivamente. La aglomeracion de cientos de laminas de

grafeno de forma ordenada permite la obtencién de cristales de grafito [26].
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El grafeno puede ser utilizado en celdas OSC (Organic Solar Cell) [27,28]. En la
actualidad se estudia para reemplazar el PEDOT:PSS ya que con este se

aumenta la eficiencia del transporte de los huecos en este tipo de celdas.

El grafeno promete reemplazar el ITO en celdas organicas fotovoltaicas,
proporcionando mejores resultados en el dispositivo y favoreciendo el cuidado con
el ambiente, aunque posee algunos impedimentos como baja hidrofilicidad a
cuando se sintetiza mediante algunos métodos [29]. Aunque hay algunos métodos
de sintesis como la deposicidén quimica en fase de vapor (CVD siglas en inglés)
basados en un tratamiento quimico de la capa de grafeno que garantizarian una

solucién al problema presentado [30].

Otra aplicacion del grafeno se extiende a las celdas solares sensibilizadas por
colorantes, ya que se puede utlizar como contra-electrodo y sensibilizador. La
sintesis de puntos cuanticos de grafeno se produce usando soluciones quimicas y

el resultado es la utilizacién como sensibilizador en celdas solares [31].

El grafeno al combinarse con obleas de silicio tipo n (n-Si) es utilizado en la
fabricacién en celdas solares de union Schottky. El grafeno puede ser integrado en

la celda de silicio como capa antirreflectora o electrodo [32].

El grafeno ha despertado el interés de los ingenieros que intentan hacer nuevos,
ligeros y flexibles paneles solares que se podrian utilizar para cubrir la superficie
exterior de cualquier edificacion. El grafeno es transparente a la luz y no sélo a la
luz visible sino también a otras formas de radiacion electromagnética, como la luz
ultravioleta e infrarroja. El grafeno absorbe sélo el 2% de la luz incidente, incluso
ultravioleta o infrarroja. Al combinar estas radiaciones solares con la capacidad
del grafeno para conducir la electricidad se obtienen conductores eléctricos muy

eficientes, trasparentes, delgados, flexibles y econémicos [33].
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Cuando una celda fotovoltaica es intercalada entre dos hojas de grafeno, la luz
incidente atraviesa las hojas de grafeno y choca contra la celda fotovoltaica. Como
resultado, la celda fotovoltaica genera electricidad, la cual es conducida por las
hojas de grafeno. Estos paneles solares ligeros y flexibles podrian ser moldeados
para encajar un cuerpo de automovil. Cuando son afiadidos a cualquier superficie,

podrian recoger la luz y producir la electricidad [34].

2.3 PROPIEDADES OPTICAS

La luz tiene propiedades de onda y de particula formadas por la radiacion
electromagnética y los fotones incidentes de la luz. Cuando la luz pasa de un
medio a otro ocurren varios fendmenos épticos, parte de la luz se transmite por el
medio, parte se absorbe y parte se refleja. La refraccién hace que las ondas de luz
se propaguen con una velocidad menor en el espacio libre, este interfaz de luz no
afecta a la intensidad de luz incidente propagada a través del material. La
absorcion y transmicidn son dos factores que aparecen al momento en que la luz
incidente cohesione con el material, dependiendo de la opacidad y transparencia

del material el valor porcentual de ambos factores varian.

De acuerdo a las propiedades oOpticas los materiales se clasifican en vidrios,
metales, materiales moleculares, vidrios dopados, aislantes y semiconductores.
Estos tipos de materiales Opticos tienen diferentes propiedades ya que actdan con

variaciones diferentes al momento de incidir con la luz y otros medios [35].

2.3.1 Coeficientes o Constantes Opticas. Las propiedades Opticas de un
material describen un ndmero de parametros que determinan los coeficientes
opticos de estos mismos. La reflexion en la superficie describe los coeficientes de
reflexion o reflectividad. El coeficiente de transmision y el de absorcion (a) lo
determina la propagacién de luz en el medio, estos coeficientes conservan la

energia del material.
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La propagacion del haz de luz al cruzar por un medio transparente se describe con
el indice de refraccion (n), esto se define mediante la relacion entre el valor de la
velocidad de luz en el espacio libre (c) y la velocidad de luz incidente en el medio
(v); el indice de refraccion depende de la frecuencia de la luz. Este efecto es

llamado dispersion.

El coeficiente de extincion se calcula en el proceso del andlisis de estos diferentes
coeficientes que al momento de ser hallado queda en funcién del indice de
refraccion y la longitud de onda. Estos pardmetros hacen que los materiales
opticos tomen diferentes resultados en las variaciones de las longitudes de onda y

diferentes medios de propagacion. [35]

2.3.2 Transmitancia. La transmitancia es la fraccion de la radiacion incidente
transmitida por un objeto cuando este es atravesado por un haz de luz. Se

expresa normalmente como se ilustra en la ecuacion (1):
1
T =-+100% )

Doénde:

I: Es la intensidad de radiacion que pasa a través del material

lo: Es la intensidad de luz incidente.
2.4 ANALISIS DE CARACTERIZACION
A continuacion se comentan los métodos de caracterizacion utilizados.

2.4.1 Espectroscopia RAMAN. La espectroscopia Raman es una técnica que

permite observar la parte estructural y morfoldgica de un material. Se caracteriza
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por ser eficaz, rapida, no destructiva, de alta resolucion. A partir de esta técnica

se puede confirmar si el material estd depositado sobre un sustrato, esta

informacion se confirma mediante los picos identificados en el espectro, diferentes

andlisis seran comparados para la observacién de la grafica superficial del estudio
Raman [36].

2.4.2 Espectroscopia Ultravioleta-Visible (UV-VIS). La espectroscopia UV-VIS

es una técnica basada en el andlisis de la cantidad de radiacion electromagnética

que puede absorber o transmitir un material o sustancia. La regiéon UV-VIS se

extiende a longitudes de onda de 100 a 1000 nm; a continuacion se describen las

regiones del espectro ultravioleta-visible:

Regién Ultravioleta lejana (regién por debajo de 200nm): Presenta varias
caracteristicas como la absorcion de moléculas compuestas por aire, por tanto
se debe trabajar con aparatos en sitios aislados o cuartos cerrados. Los
materiales Opticos como celdas solares, peliculas delgadas semiconductoras,
vidrio, cuarzo absorben fuertemente en esta zona. Casi todos los componentes

presentan absorcion en esta region.

Regién Ultravioleta cercana (region entre 200 y 400nm): Para trabajar con

longitudes de onda menores a 350nm se debe utilizar el cuarzo, mientras que
el vidrio absorbe en la region restante de la ultravioleta cercana y toda la region

visible.

Region Visible (Regién entre 400 y 800nm): Presenta transiciones

electrénicas de muy baja energia en compuestos conjugados y metales
complejos que absorben significativamente en esta region. Es la Unica region

del espectro electromagnético detectable por el ojo humano [37].
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En la Figura 6 se muestra la region ultravioleta-visible del espectro

electromagnético con sus diferentes longitudes y divisiones

Figura 6. Espectro electromagnético

, 200 4im 5:’“ BIW A fnm
i 1 i i
Rayos X [ U:.F : Visible | IR Cercano
I lejano | cercanol |
! " 1 |

Para que un material absorba la energia de los fotones debe coincidir con la
diferencia de energia entre dos de los estados moleculares del material.
Generalmente la espectroscopia de absorcion molecular se basa en la medida de
la transmitancia (T) o de la absorbancia (A) del material, la representacion del
calculo de la absorbancia es basada en el modelo matematico de la Ley de
Lamber-beer, este método se utiliza con un choque de haz de luz hacia el material
para obtener resultados de absorbancia o transmitancia teniendo en cuenta la
concentracién del material, el rango y la regién del espectro y el coeficiente de
extincion molar. [38]

logITo = ¢le (2)
Donde

I .
° . Absorbancia

logT

¢: Coeficiente de extincion molar
I: Espesor del material

c: Concentracion del material
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2.5 MODELO MATEMATICO PARA EL CALCULO DE LAS CONSTANTES
OPTICAS O CONSTANTES DE FRESNEL

Cuando la luz solar o radiacién electromagnética incide sobre un material una
fraccion transmite, otra absorbe y otra parte refleja. Todo este comportamiento de
conservacion de la energia y tomando como variable cualquier longitud de onda se

lleva a cabo por esta ecuacion:
TA+RA+ANX =1 (3)

Donde T, R y A son transmitancia, reflectancia y absorbancia en funcion de la
longitud de onda A. Las constantes oOpticas del grafeno en el rango ultravioleta-
visible [200-800 nm] se estiman por medio de conductividad 6ptica universal y
medidas experimentales con espectros oOpticos. El estudio complejo de estas
variables hacen que de las constantes fundamentales podamos obtener los

parametros y propiedades 6pticas del material [39]

Teniendo el espectro de la transmitancia y la definicion del coeficiente de
absorcion del material se puede hallar el nivel energético y la banda prohibida

(gap) para saber qué tipo de conduccion posee el RGO.

Partimos de la ecuacién general que viene de la definicién del coeficiente de
absorcién para la propagaciéon de luz a través de un medio absorbente en el rango

ultravioleta-visible.
4nkd 1

= —ZIn[-0 ()] 4)

Doénde:
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n: Corresponde al indice de refraccion del material
k: El coeficiente de extincion

d: El espesor de la pelicula delgada

R: Laintensidad de la luz reflejada

Io: La intensidad de la luz incidente

I: Intensidad de la luz transmitida por el material
A: La longitud de onda [40].

Basados en los coeficientes de Fresnel se emplean varios parametros para
predecir el contraste optico de la capa TCO, esto se determina mediante la
repetibilidad de los procesos de las peliculas delgadas, variando los indices de
refraccion y depositando el material en diferentes tipos de sustrato o variando los
reactivos [41].
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para cumplir con los objetivos del proyecto se planteé una metodologia
experimental que consta de cuatro etapas, las cuales son: Sintesis de la pelicula
delgada de GQR, Caracterizacibn Raman, Caracterizacibn mediante

espectroscopia UV-VIS y Analisis de resultados.

Estos procesos seran llevados a cabo por modelos de estandarizacion que hacen
contextualizar un analisis mas preciso y obtener diferentes tipos de soportes para

gue los resultados finales sean confiables y coherentes.

3.1 SINTESIS DEL GRAFENO QUIMICAMENTE REDUCIDO (GQR)

La obtencién del grafeno quimicamente reducido (GQR) se efectué en la Escuela
de Quimica de la Universidad Industrial de Santander, en el Laboratorio de
Espectroscopia Atomica y Molecular (LEAM), bajo la direccion del profesor
Enrique Mejia y el apoyo de la estudiante de Maestria en Quimica Sol Esmeralda

Castellano Jerez.

Se realizd un acompafiamiento al proceso de sintesis del GQR, el cual se ejecutd
por el método de procesado quimico de 6xido de grafito; este método consiste en
tomar una muestra de grafito y por medio del proceso modificado de Hummers
hacer reaccionar los cristales de la muestra con oxidantes fuertes, ocasionando
una estructura con numerosos grupos funcionales. El paso siguiente consiste en
hacer una purificacidon y dispersion del 6xido de grafito seguido de una exfoliacion
suave a través un sonificador para lograr separar las laminas en monocapas,
bicapas o multicapas de 6xido de grafeno, el cual se puede almacenar en grandes

cantidades en solucion acuosa debido a su estabilidad electrostatica.
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Para la obtencion del Grafeno Quimicamente Reducido (GQR), se toma una
porcién de la muestra en solucién acuosa de 6xido de grafeno y se deposita en
laminillas de cuarzo por medio del proceso de crecimiento en bafio quimico de
capas alternadas; después de esto se sumergen en dos diferentes agentes
reductores para asi obtener las peliculas delgadas de Oxido de Grafeno

Reducido (RGO) o grafeno quimicamente reducido.

3.1.1 Limpieza del Sustrato. En este proceso se tomaron como sustratos
(laminillas de cuarzo), las cuales se sumergieron en solucién pirafia 3:1 (60 ml de
Acido sulfirico (y 20 ml de Peréxido de Hidrogeno) por 15 minutos a 125 °C,
después de esto se enjuagaron con agua y etanol; luego se procedié a realizar el
secado con una corriente de nitrégeno. Posteriormente se toman los sustratos y se
sumergen en una solucién de 10 ml de Tolueno y 24,7 ml de APTES por 30
minutos, transcurrido los 30 minutos se pasa por ultrasonido con tolueno por un
minuto, después se enjuagan con agua Yy etanol; y por Ultimo es secado por
corriente de nitrbgeno. Este proceso se lleva a cabo para hacer la limpieza

superficial y mejorar la adherencia sobre los sustratos.

3.1.2 Proceso de Deposicion del Oxido de Grafeno (OG) en Sustratos de
Cuarzo. Existen varios métodos para la deposicion del material en el sustrato, en
nuestro caso las deposiciones de las peliculas delgadas se hicieron por el método
Dip coating que consiste en la inmersion del sustrato sobre la suspension con
velocidades y temperatura controladas, esto con el fin de obtener peliculas

delgadas con buena calidad estructural y de gran tamafio [42].

A continuacién, con los sustratos limpiados anteriormente, se procede a realizar el
proceso de deposicion que consiste en sumergir los sustratos en OG liquido por
una hora, después se enjuaga con agua y etanol y se realiza un secado bajo una
corriente de nitrdgeno y posterior un cocido a 150 ° C bajo una atmosfera de

nitrégeno.
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3.1.3 Reduccién de las Peliculas de Oxido de Grafeno para la Obtencion de
Grafeno Quimicamente Reducido (GQR). Ya obtenidas las peliculas de OG se
sumergen en un agente reductor, en este trabajo se usaron dos agentes

reductores Acido Ascorbico y Borohidruro de Sodio.

Las peliculas delgadas se sumergieron en 0.0052 gr de Acido Ascérbico en etanol
(diluido) y en 0.0037 gr de Borohidruro de Sodio en etanol (diluido) durante 24
horas a 80 °C. Después las peliculas se enjuagaron con agua y etanol; y se
secaron con una corriente de nitrogeno. Para finalizar las peliculas delgadas de
RGO son recocidas a 500 °C en atmosfera de nitrégeno y después se dejaron

enfriar a temperatura ambiente.
3.2 CARACTERIZACION RAMAN

Luego de sintetizar las peliculas delgadas de RGO comprobamos por medio de
espectroscopia Raman que el material depositado sobre los sustratos de cuarzo
fuera el mencionado. En la figura 7 se presenta un espectro Raman de las
peliculas demuestran que el material ha sido depositado exitosamente en el
sustrato ya que la grafica denota picos entre 1225.99 cm™? y 1681.4 cm™ de
GQR; los picos muestran el andlisis de superficies del material como tal pero en
este caso nos interesa que el andlisis Raman nos muestre que el material este

depositado exitosamente para las demas caracterizaciones.
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Figura 7. Espectro tipico de una pelicula delgada de grafeno utilizando como

agente reductor el borohidruro de sodio.
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Figura 8. Espectro tipico de una pelicula delgada de grafeno utilizando como

agente reductor el &cido ascorbico
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El espectro de la figura 8 muestra que la deposicion del material no ha sido exitosa
porque se observa detalladamente que los valores de los picos son muy diferentes

y tienen perturbaciones que afectan los corrimientos e intensidad raman.

Los resultados obtenidos de la deposicion en los sustratos de cuarzo fueron
peliculas delgadas de RGO utilizando como reductor el Boro hidruro de Sodio y a

su vez se reflejo6 una buena homogeneidad en la deposicion del material en el
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sustrato. Por otra parte las peliculas delgadas de RGO utilizando como reductor
Acido Ascorbico se obtuvieron resultados de muy baja homogeneidad debido a
que el proceso de deposicién en el sustrato fue muy pobre y fue muy poca su

adhesion.

3.3 CARACTERIZACION UV-VIS

A continuacion se ilustran algunos resultados de espectros de absorbancia y

transmitancia obtenidos en la investigacion variando los reductores quimicos.

3.3.1 Peliculas Delgadas Reducidas con Borohidruro de Sodio. El proceso de
caracterizacién UV-VIS se llevd a cabo por el método de reflectancia difusa y se
utilizé el espectrofotometro UV-2401 PC SHIMADUZA. EIl rango de longitudes de
onda seleccionado fue entre 200 nm y 900 nm.
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Figura 9. Espectro tipico de Absorbancia de Peliculas delgadas de Oxido de

Grafeno Reducido con Borohidruro de Sodio
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La Figura 9 nos muestra la absorbancia del 6xido de grafeno reducido depositado
en un sustrato de cuarzo tomando como agente reductor el borohidruro de sodio.
El rango de longitudes de onda fue de 200 nm a 900 nm y nos brindé una
absorbancia del 0.2114 %; lo cual nos indica que el material tiene una baja
absorbancia y cumple con los parametros necesarias para ser aplicado como
contacto superior en la celda fotovoltaica, ya que la propiedad del material es dejar

pasar la mayor parte de luz incidente en el rango ultravioleta-visible.
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Figura 10. Espectro de transmitancia tipico de peliculas delgadas reducidas de
Oxido de Grafeno Reducido con borohidruro de sodio
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La figura 10 presenta una alta transparencia en el rango visible, ademas se puede
observar que en el rango de los 200 a 300 y 750 a 900 [nm] el material presenta
un grado de Transmitrancia que se puede reflejar como una zona desfavorable
hablando de la propiedad de alta transparencia que deben presentar los TCO en
las celdas solares fotovoltaicas. La transmitancia en este caso es de 96.58% este

valor indica que el material cumple con los parametros para ser aplicado como
TCs
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Figura 11. Absorbancia De la Pelicula delgada de Oxido de Grafeno Reducido

con Borohidruro de Sodio
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En la Figura 11 se observa la Absorbancia del Oxido de Grafeno Reducido
depositado en un sustrato de cuarzo tomando como agente reductor el
Borohidruro de Sodio y con un blanco de sustrato de cuarzo; nos brindé una
absorbancia del 0.2357%; esto nos implica que el comportamiento del material con
la luz incidente hace que en el rango ultravioleta-visible tenga baja absorbancia y
el RGO cumpla con los parametros para ser utilizado como contacto superior en la
celda solar fotovoltaica. A continuacion se refleja el perfil de absorbancia de la

pelicula delgada reducida con borohidruro de sodio.
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Figura 12. Transmitancia De la Pelicula delgada de Oxido de Grafeno Reducido

con Borohidruro de Sodio
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En la figura 12 se muestra la transmitancia del oxido de grafeno reducido
depositado en un sustrato de cuarzo tomando como agente reductor el borohidruro
de sodio y con un blanco de sustrato de cuarzo. Nos brindé una absorbancia del
96.31 %; lo cual nos indica que el material tiene una alta transmitancia y cumple
con los pardmetros para ser aplicado como contacto superior en la celda
fotovoltaica, ya que uno de sus fundamentos es que el material deje pasar la
mayor parte de luz incidente y en este caso en el rango UV-VIS; los valores mas
pequefios que se muestran entre 300-325 nm y 550-575 nm quieren referirse a
puntos de transmision que pasan por el cuarzo ya que el material no quedo
depositado en el mismo.
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3.3.2 Peliculas delgadas reducidas con Acido Ascorbico

Figura 13. Absorbancia de la Pelicula delgada de Oxido de Grafeno Reducdo con

Acido Ascorbico
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En la Figura 13 se observa la Absorbancia del 6xido de grafeno reducido
depositado en un sustrato de cuarzo tomando como agente reductor el acido
ascorbico y con un blanco de cuarzo. Este resultado nos brindd un espectro pero
por medio del andlisis de la espectroscopia Raman nos indicdé que el material no
guedo depositado sobre el cuarzo por lo tanto este tipo de absorcion tiene un
resultado porcentual no muy acertado; por lo tanto el material no cumple con los

parametros para ser aplicado en la celda fotovoltaica como contacto superior.
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Figura 14. Transmitancia De la Pelicula delgada de Oxido de Grafeno Reducido
con Acido Ascorbico
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En la figura 14 se muestra la transmitancia de la pelicula de 6xido de grafeno
reducido depositado en un sustrato de cuarzo tomando como agente reductor el
acido ascoérbico y con un blanco de cuarzo. Los resultados nos muestran una
transmitancia del 115.85 %; lo cual nos indica que el material tiene una alta
transmitancia pero en este caso no cumple con lo deseado debido a que la
espectroscopia Raman nos reflejé que el material no se deposité de una forma
homogénea; por consiguiente el perfil y resultado que se ilustra a continuacion es

una grafica con puntos de transmitancias por fuera del porcentaje y valor real.
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3.3.3 Constantes Opticas del Oxido de Grafeno Reducido. Los valores de
longitud de onda, transmitancia y absorbancia fueron tomados de los datos

obtenidos por la caracterizacion UV-VIS (Anexo 1) y (Anexo 2).
Longitud de Onda entre un rango de A= 200nm a 900 nm

Transmitancia T=96.58 %
Absorbancia A=0.2114%
Reflectancia R=3.208 %

indice de refraccién n=2.6. Este valor fue tomado de referencia segin articulos
cientificos que soportan dicho valor como referencia para el indice de refraccion
del grafito, este indice es constante y se tendra en cuenta solamente al momento
de darle otro valor cercano para mirar las alteraciones que causa en las
propiedades Opticas del RGO. [43,44]

Espesor del material d=0.34 [nm]

Basandonos en la ecuacion del coeficiente de absorcién hallamos los valores del
coeficiente de extincion en funciéon de la longitud de ando al igual que la

reflectancia del material con la ecuacion éptica universal.
Reemplazando de la ecuacion (3) vista anteriormente se obtiene:
R%= 3.208%

Reemplazando de la ecuacion (4) vista anteriormente se obtiene el valor de la
transmitancia siendo equivalente al valor de la luz transmitida sobre la luz
incidente, tomando valores aproximados en la ecuacion se lleva acabo que

Mo=(1-Tra) y ——=1.
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Haciendo una aproximacion de la ecuacion con estos nuevos valores tenemos que

= __* —
k=—_—In[1—md] (5)
Segun las referencias bibliograficas, se obtiene un valor aproximado del
coeficiente de extincién del material en funcion de la longitud de onda y el indice

de refraccion del material.
k=c1+2 6)
B n

Donde el valor de C1 es aproximadamente 8.144638 pm™.

El coeficiente de extincion queda en funcion del rango A = 200nm a 900 nm Yy del
indice de refraccién indicado n=2.6. Ademas los valores hallados son comparados
con otros resultados teéricos que indican que la energia de brecha prohibida es
aproximadamente minima; Egap= 0 a 250 meV. Estos valores tipicos son
comparados con la ficha técnica del material, por lo tanto, se puede deducir que el

valor es un dato valido para la experimentacion. [45 , 46]

Otro valor que proporciono mdltiples resultados es el expuesto a continuacion.
Longitud de Onda entre un rango de A= 200nm a 900 nm

Transmitancia T=96.31%

Absorbancia A=0.2357 %

Reflectancia R=3.4543 %

indice de refracciéon n=2.6. Este valor fue tomado de una referencia del indice de

refraccion del grafito visto en la literatura y experimentaciones realizadas; este
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indice es un valor constante, al momento de analizar las propiedades con otro
indice de refraccién podemos observar las alteraciones en las propiedades 6pticas

del material.
Espesor del material d=0.39 [nm]

Basandonos en la ecuacion del coeficiente de absorcion hallamos los valores del
coeficiente de extincion en funciébn de la longitud de onda al igual que la

reflectancia del material con la ecuacién éptica universal.
Reemplazando de la ecuacion (3) vista anteriormente se obtiene:
R%= 3.4543 %

Reemplazando de la ecuacion (4) vista anteriormente se obtiene el valor de la
transmitancia siendo equivalente al valor de la luz transmitida sobre la luz

incidente, tomando valores aproximados en la ecuacion se lleva acabo que

Vo=(1-mra) y ——=1.

Haciendo una aproximacion de la ecuacién con estos nuevos valores tenemos que

A
4nd

k= —

In[1 —ma]

Segun las referencias bibliograficas, se obtiene un valor aproximado del

coeficiente de extincién del material.

k=c1+%
n
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Donde el valor de C1 es aproximadamente 9,1456 pm™,

El coeficiente de extincion queda en funcién del rango A= 200nm a 900 nm Y del
indice de refraccién indicado n=2.6. Ademas los valores hallados son comparados
con otros resultados tedricos que indican que la energia de brecha prohibida es
aproximadamente minima; Egap= 0 a 250 meV. Estos valores tipicos son

comparados con la ficha técnica del material, por lo tanto, se puede deducir que el

valor es un dato valido para la experimentacion.

3.4 ANALISIS Y DATOS TECNICOS DEL MATERIAL
A continuacion se muestran los resultados obtenidos tedricamente segun las
constantes de Fresnel, como referencia se muestra una tabla con los datos

técnicos y los coeficientes 6pticos del RGO.

Tabla 1. Datos técnicos de las laminas de Oxido de Grafeno Reducido

SUSTRATO iNDICE DE

NOMBRE AGENTE EINDICE REFRACCION COEFICIENTE COEFICIENTE
COMPLETO DEL REDUCTOR DEL DEL DE DE
MATERIAL SUSTRATO MATERIAL ABSORCION EXTINCION
Grafeno
i Cuarzo
Quimicamente Bgreo::)ddritéro S=15 n=2,6 0=0.000108 %k =C1+ 1
Reducido GQR e n
Grafeno .
Cuarzo
Quimicamente ngogf(;;ro S=15 n=2,6 a=0.000117 k =C1 ri
Reducido GQR T "
Grafeno .
i Cuarzo
Quimicamente AsA(EIrOtl)(i) _ n=2,6 A= -0.00177 %k = C1 « /_1
Reducido GQR corbico S=15 n
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Tabla 2. Datos técnicos de las laminas de Oxido de Grafeno Reducido.

ESPDEiOR TRANS'\(;:TANCIA ABSORBANCIA REFLECTANCIA BAZZ::AP
MATERIAL

d=0.34 [nm] T=96,58% A=0,002114 R=0.003208 E=0A 250 meV
d=0.39[nm] T=96,31% A=0,002357 R=10.0034543 E=0A 250 meV
d=0.34 [nm] T=115,85 % A= 0,00005 R=-0.1585 E=0

Donde el valor de C1 es aproximadamente [nm™ -um™]. El coeficiente de
extincion queda en funcion del rango 4= 200nm a900nm Yy del indice de

refraccion indicado n=2.6.
3.5 CALCULO DE LA INCERTIDUMBRE

Con el fin de obtener un valor mas cercano al real. A continuacion se desarrollara
el célculo de la incertidumbre, cabe resaltar que los valores fueron tomados y
efectuados tras diferentes mediciones de transmision y absorcion. Los datos se

muestran en los anexos.

3.5.1 Incertidumbre del Oxido de Grafeno Reducido GQR. Para obtener la
incertidumbre de las muestras de RGO se tiene en cuenta las mediciones hechas
en el espectrofotometro, el modelo matematico, el nimero de veces que se realizd
la caracterizacién y las variaciones que causa el aparato de medida con el
mensurando o valor medido. En el (Anexo 3) se muestra tedricamente los tipos de

incertidumbre y los diferentes tipos de error porcentual.
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Caracteristicas del espectrofotometro: espectrofotometro UV-2401 PC
SHIMADUZA

Rango: 190 a 900 nm.
Resolucion: 0.1 nm.

Exactitud: 0.3 nm.

En este caso los valores de la incertidumbre se llevaran a cabo por las
caracteristicas del aparato de medida, esta incertidumbre es conocida como la tipo
B.

3.5.2 Valor del Mensurando o Incertidumbre Total. En la siguiente tabla se

mostraran los valores finales de dichos célculos.

Tabla 3. Incertidumbre de las peliculas delgada de RGO

Parametro Valor

Incertidumbre General absorbancia 96.58 + 0.325 nm

Incertidumbre General Transmitancia | 0.2114 + 0.325 nm
Incertidumbre General Absorbancia | 0.2357 = 0.325 nm

Incertidumbre General Transmitancia | 96.31 + 0.325 nm
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4. CONCLUSIONES

Los perfiles de transmitancia que se presentaron en las muestras indican que
el proceso de reduccién con el borohidruro de sodiopresenta menos impurezas
en la estructura del 6xido de grafeno reducido, mayor sera la transmitancia,
por lo tanto, el borohidruro de sodio es un buen agente reductor que puede
reemplazar la hidracina y al acido ascoérbico para el proceso de reduccion y

posterior obtencion del GQM.

La caracterizacion ultravioleta-visible es un método muy practico que sirve para
analizar la transparencia del grafeno y poder deducir las constantes épticas del
material. Aunque en el proceso de ubicacion de las peliculas delgadas en el
portaobjetos del espectrofotdmetro hay que ser muy cuidadoso ya que con
cualquier movimiento involuntario se puede romper o causar una imperfeccion
en la homogeneidad de la muestra, ocasionando una incorrecta lectura de

datos.

El perfil de absorbancia del GQR, en el rango ultravioleta muestra el mayor
porcentaje de absorbancia del material, mientras que en el espectro visible,
manifestd no poseer caracteristicas como absorbente. Por lo tanto el espectro
visible es altamente transparente y nos indica que el GQR se puede

implementar como contacto transparente en celdas solares fotovoltaicas.

El grafeno promete ser un potencial sustituto del ITO, SnO, y el TiO, como
contacto transparente en celdas solares fotovoltaicas tipo pelicula delgada, las
sensibilizadas por colorantes y las OSC. Dicho material posee caracteristicas
Opticas, alta flexibilidad y ligero peso que lo diferencian de los electrodos
convencionales. Ademas es un material de innovacién, abundante en la

naturaleza y econdmico que puede generar energia eléctrica a bajo costo.
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El grafeno, aunque ya lleva mas de una década de su descubrimiento, la
mayoria de los avances se encuentran en etapas de experimentacion. Las
investigaciones sigues demostrando su atraccién por este innovador material y
se encaminan en la implementacion apropiada para producir tecnologia solar
fotovoltaica a gran escala ya que hasta ahora sigue siendo tema de estudio y

contindia investigacion.

Se obtuvieron las propiedades opticas adecuadas para que el RGO cumpla
con los parametros para ser utilizado como contacto superior en la celda
fotovoltaica; este tipo de clasificacion del material hace que el RGO muestra
sus caracteristicas opticas y eléctricas para ser aplicados. El estudio y
andlisis de los parametros corroboran los resultados de los coeficientes de

Fresnel.
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5. RECOMENDACIONES Y TRABAJOS FUTUROS

El grafeno es un material que desde su descubrimiento en 2004 ha sido de
interés investigativo y tecnoldgico; por medio de andlisis y procesos este gran
material esta siendo aplicado y comercializado para empresas e industrias de
nanoestructuras y nanotecnologia. El grafeno ademas de tener las propiedades
Opticas mencionadas, también puede ser utilizado para dispositivos
electrénicos, almacenadores de energia, sensibilizadores y contraelectrodo en
DSSC.

Al obtener la pelicula delgada se tiene en cuenta las cantidades de soluciones
quimicas utilizadas, ya que la proporcion usada en el proceso de reduccion
hace que el material sea mas puro, homogeneo y electroestaticamente estable.
Se recomienda trabajar con diferentes tipos de reductores, variacion de
sustratos y por ultimo deferir en la deposicion del Oxido de Grafeno (OG) al

sustrato tomado.

Para mejorar la exactitud de las pruebas, es importante trabajar con diferentes
tipos de sustratos y variacion de reductores quimicos asi las diferentes
muestras tendran un proceso diferente y nuestras peliculas delgadas futuras

sean mas puras y homogéneas al momento de ser caracterizadas y aplicadas.

Los instrumentos de medida utilizados, como el espectrofotdmetro, en lo
posible que sea de mayor precisién ya que nuestras medidas son unidades
nano, ademas debe poseer los certificados y parametros de calibracion en

buen régimen.

Al ser comparado el grafeno con otros materiales de iguales caracteristicas, se
verifico que el grafeno posee un gran porcentaje de transparencia sin

presentar pérdidas de transporte, mas flexible y ademas es un material con alta
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rigidez; en los ultimos se han trabajado proyectos con arquitectura moderna
utiizando este material tanto en paneles fotovoltaicos, como en estructuras
(fachadas, edificios, ventanas). Este material es amigable con el medio
ambiente y estd causando un modelo de innovacion tanto en la tecnologia
como en otras aplicaciones, por lo tanto, es recomendable seguir investigando

y analizando los procesos aplicativos de este gran material.
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ANEXOS

Anexo A. Perfil de absorbancia y transmitancia con Borohidruro de Sodio (ver

archivo Excel adjunto)

Anexo B. Perfil de absorbancia y transmitancia con Acido Ascorbico (ver archivo

Excel adjunto)

Anexo C. Espectroscopia RAMAN (ver archivo Excel adjunto)
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Anexo D. Incertidumbre

3.1 ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE

Al momento de hacer el proceso de caracterizacion del material se deben que
medir valores reales y confiables. La validez y confiabilidad del resultado se lleva a
cabo por medio del analisis de la estimacién de la incertidumbre, es necesario
establecer un procedimiento facilmente comprensible y aceptado universalmente

para caracterizar la calidad del resultado de la medicion.

A continuacién se nombraran los modelos y tipos de proceso que deben ser
necesarios para que las aproximaciones de los valores reales sean mas

terminantes y precisas.

3.1.1 Modelo Matematico. Un modelo matematico es aquel que transforma
mediciones repetidas de un mismo mensurando en un solo valor y un rango de
incertidumbre de dicha medida. EI modelo matematico tiene como referencia que
el mensurando Y no es una medida directa ya que es una relacion funcional f a
partir de N magnitudes X1, X2, X3, ...... , Xn.

Y=f(X1, X2, X3, ...... , Xn) (1)
Se debe tener en cuenta que la funcién f no solo depende de los valores de Xi
siendo i=0, 1,2,....,n; también se debe aplicar los factores o criterios de correccion
[43].
3.1.2 Modelo Fisico. Es una representacion que se hace del mensurando con el

régimen de estudiar detalladamente las variables fisicas obtenidas de las distintas

mediciones.
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Un ejemplo muy conciso es la deposicion del material en el sustrato de vidrio, esta
deposicion es aplicada utilizando el método de recubrimiento; este método tiene
variables fisicas importantes al disefiar la pelicula delgada. Algunas de estas
variables son el comportamiento temporal de la muestra, la homogeneidad y
simetria. Estas caracteristicas son de gran importancia al momento de medir la

incertidumbre ya que estos factores influyen en el instante de hacer la medida [42]

3.1.3 Cuantificacion de la Incertidumbre. El método de cuantificacion para
estimar la incertidumbre se basa en la evaluacién de incertidumbre tipo A, este
método de incertidumbre se basa en un andlisis de probabilidad y estadistica. Un
segundo método es la evaluacion de incertidumbre tipo B, este tipo de evaluacion

se basa en métodos distintos al proceso estadistico.

Estos métodos de cuantificaciébn se basan en la incertidumbre del material, la
repetitividad de las lecturas, tipo de instrumento de medida, modelo de medicién,
caracteristicas del instrumento de reproducibilidad. Todas estas caracteristicas se

tienen en cuenta para el analisis completo de la estimacién de la incertidumbre

A continuacibn se mostrara detalladamente los tipos de evaluacion de

incertidumbre:

3.1.3.1 Evaluacion de Incertidumbre Tipo A. La evaluacion de la incertidumbre
tipo A (UA) generalmente se basa en distribuciones de frecuencia y mediciones
repetidas. Es utilizada cuando se han realizado N observaciones independientes
bajo las mismas condiciones de medida, cuando una medida se repite en las
mismas condiciones puede observarse una dispersiéon o fluctuacion dependiendo

de la resolucién adecuada.
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El método general de este tipo de evaluaciéon es basado en la repetividad
compuesta de n medidas independientes, el valor adecuado del mensurando viene

dado por la media aritmética de los valores medidos [42].

Los valores de qi difieren por las variaciones y variables aleatorias. La desviacion
estandar experimental esta basada en la varianza de la distribucién de g y me
brinda la variabilidad de los observados gk, es decir su dispersion alrededor de la
media de q.

s? gk == T..(qk—q)"2 (3)

n
La varianza experimental de la media, junto con su raiz cuadrada se denomina
desviacion estandar experimental, esta deduce el valor de la incertidumbre de los
valores medidos. Si las diferentes variaciones aleatorias estan correlacionadas, la
incertidumbre esta basada en el factor de correlacion r (qi, gj). Esta correlacién se
debe al equipo de medida que interfiere con las entradas del mensurando, su

calculo es mostrado en la siguiente ecuacion.

- N A4F N D ; C ae i ot
Uay = a=1@*u(m) 2 Mi*dxj*u Xl *uU xj *r xixj 4)

En la mayoria de los casos se recomienda realizar mas de 20 medidas asi se
deduce que la incertidumbre es confiable, segun normatividad se debe que tener
al menos 30 muestras para poder analizarla por el método tipo A y obtener un

valor real de la incertidumbre. La evaluacion tipo A en general es un proceso
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estadistico de una serie de medidas Xk que se tienen en cuenta como variables

aleatorias del mensurando y se calcula por la siguiente ecuacion general [43].

n .
. R (Ximx)n2
u Xi = T o) 5)

3.1.3.2 Evaluacion de Incertidumbre Tipo B. Al tener una medida que no se ha
obtenido de observaciones y mediciones repetidas, la incertidumbre se calcula por
un método basado en la informacién disponible de la variabilidad del mensurando.
Este tipo de método cuenta con ciertos parametros especificos al momento de

brindar la incertidumbre. Estos parametros son:

Especificaciones y Manuales de los instrumentos de medida
Normatividad

Comportamiento del Sistema de Medicién

R A\

Medidas anteriores

En este proyecto se decidio tener una distribucion rectangular debido a que la
estimacion completa de la incertidumbre debe ser tomada como un valor exacto y
una distribucién consistente. Esta distribucion define algunos valores de la
incertidumbre como la exactitud y resolucion del instrumento de medida que debe

ser combinada para obtener UB [43].

UB= pres?+ pexac? (6)

Por finalizar ya teniendo los resultados de las incertidumbres tipo A y tipo B se
elevan al cuadrado y se combinan entre si para obtener la incertidumbre real. Este
valor Uc es conocido como la tolerancia del valor medido o incertidumbre
combinada, esta incertidumbre sera la definitiva que se le adjuntara al valor del

mensurando.
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Uc= Ua®’+ UB? )

En nuestro caso este valor de Uc sera el denotado en las medidas realizadas en
este documento, teniendo en cuenta que los valores medidos y seleccionados son
los referentes a los instrumentos de medida que se establecen en el documento.
Cabe aclarar que las mediciones y resultados varian segun los instrumentos

utilizados
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