Capas delgadas para el desarrollo de sensores eléctricos de deformacidn mecanica

CAPAS DELGADAS PARA EL DESARROLLO DE SENSORES
ELECTRICOS DE DEFORMACION MECANICA.

INTRODUCCION

El desarrollo de sensores flexibles de deformamiécanica se encuentra hoy en dia a
la cabeza de la industria electrénica, desplazaodo a poco a los sensores oOpticos,
oscilatorios y magnéticos, los cuales son de matwicion mas cara y de respuesta
mas lenta. Por ejemplo, los sensores micro capesitde presion son de los mas
prometedores para campos como la robética o ladaanma. Estos dispositivos tienen
la finalidad de recoger datos de forma continuaiame métodos no invasivos de
fuerza/presion. En estos sistemas, se usa un alatiexible como dieléctrico con
propiedades deformables, donde el principio decdi&ie se basa en el cambio de
capacitancia frente a tensiones externas. Parassefiodse juega con dos parametros
para ampliar la sensibilidad: el rango de variagidia tension a la que se somete el
sensor.

Sin embargo, es necesario optimizar este tipo dsoses para que sean mas precisos,
fiables, robustos y adaptables, ya que los actusdedeterioran con frecuencia. En
particular, es necesario controlar el movimientaleformacién al que se somete el
sensor. Un ejemplo concreto es el seguimiento garked toracica para un paciente con
respiracion asistida o la medida de las accionasdgeportista. Entre las aplicaciones
biomédicas que pueden tener los sensores micratapace encuentra la posibilidad
de:

- medir movimientos de partes del cuerpo, o medidé&sbatpes por
acelerometria o0 giroscopia, que se puede conseguir Sensores de
Movimiento basados en Sistemas Microelectromecan{BtEMS) de bajo
consumo,

- realizar vigilancia diaria, deteccién de lesionesipranas o enfermedades
neurodegenerativas o conocer la presion necesatia eendaje.

En general estos sensores biomédicos se han f@drezapleando silicio u 6xido de
titanio, cuyas propiedades limitan su ambito décapion y fabricacion al ser rigidos y
caros, composites poliméricos como el polideméditsino (PDMS)dopado con titanio,
los cuales no son muy fiablesal no asegurar lacotexion de atomos de titanio.

En consecuencia, los recubrimientos tipo diamabiangondLike-Carbon o DLC) son
una alternativa en la actualidad tecnolégica gsaeiasu naturaleza piezorresistiva,
cualidad prometedora para mejorar la precisionligad de estos sistemas de medida.
Este material es una forma metaestable del carlaomorfo hidrogenado, con una
cantidad importante de uniones.sil DLC destaca por unbajo coeficiente de fricgion
alta dureza mecanica, inherencia quimica y traespgé Optica. Ademas, su
resistividad eléctrica puede variar dentro de uplenmango en funcién del cociente de
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enlaces de carbono tipo’&K’ y/o su dopaje con otros elementos quimicos. Gsaxia
estas propiedades singulares, las capas delgadBs@ese pueden aplicar tanto en
elementos pasivos como activos, siendo de gracagpin en componentes Opticos,
discos magnéticos de memoria, herramientas de jarabpartes del coche,
recubrimientos biomédicos de protesis, aparatosorgiectronicos o celdas solares. No
obstante, para emplear las capas de DLC en laéaldn de sensores flexibles de alta
precision es necesario poder controlar sus progesifinales mediante el método y los
parametros de deposicion.

El presente trabajo persigue el desarrollo de cajedgadas para la obtencion de
sensores eléctricos de deformacién mecanica. lahdsica es obtener materiales de
bajo espesor para su integracién en sistemas métrieos que presenten cambios en
sus propiedades eléctricas cuando se someten gensian mecanica aplicada. Esto
implica la busqueda de las condiciones adecuadadaéabricacion del recubrimiento
tipo diamante sobre diversos materiales flexibéess, como el desarrollo del sistema
experimental para los ensayos de deformacion nex@ni el rango de las micras. Esta
respuesta sensora se basara, en concreto, emibgsade la resistividad eléctrica de
las capas de DLC cuando se deformen mecanicantestte sistema se presenta como
un prototipo a escala de laboratorio de un sensaopesistivo de respuesta rapida a
las tensiones y deformaciones en el que, al apbcana fuerza externa sobre el sensor,
actué como “valvula” de deformacién, enviando uedéiat eléctrica al cambiar la
resistividad de la capa delgada.

ESTADO DEL ARTE

En el carbono (nimero atomico Z=6) es posible lesgmcia de tres estados de
hibridacién: sp, sg y sp. En la figura lobservamos los tres tipos de eslai®
hibridaciéon que puede tener el carbono. Esto paata para formar gran variedad de
estructuras, pudiendo contener también otros elErm@uimicos. El contenido de estas
tres configuraciones en una fase sélida determramatopiedades del material:

| y
Z
g
sp?

Figura 1.- Las uniones de hibridacion sp spf y sp-

sp3 sp!

- configuracién sp estructura presente en el diamante, donde 4refest de
valencia del atomo de carbono estan asignadoswaxla un orbital shorientado
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tetraédricamente, el cual forma una fuerte uni@gmai al &tomo adyacente. Los
enlaces sple confieren al DLC algunas propiedades similalediamante, como
dureza mecanica, estabilidad quimica y amplio logpd

- configuracién sfi estructura presente en el grafito, con triplefigomacion sp
coordinada. Tres de las 4 valencias electrénin&sire en orbitales $rientados
triangularmente, que forman uniones sigma en umopl&l cuarto electrén de spe
orienta normal al plano de uniones sigma;

- configuracién sp dos de los cuatro electrones de valencia entrarrbitales
sigma, cada uno formando una union sigma dirigittalargo del eje, y los otros
dos electrones entran en orbitales pi en las doees y.

La principal diferencia estructural entre el diateay los recubrimientos tipo diamante
es la presencia y la cantidad de carbono en f&sg epcontenido en hidrégeno. La
relaciéon entre la cantidad de uniones gpsp es una de las caracteristicas mas
influyentes en las propiedades fisicas y quimieaksasl peliculas DLC.

El DLC es un término general que se refiere, ahosga 5 formas diferentes de
materiales de carbon amorfo:

a-C = carbono amorfo libre de hidrégeno,

ta-C = carbono amorfo tetraédrico,

a-C:H = carbono amorfo hidrogenado,

ta-C:H = carbono amorfo hidrogenado tetraédrico,

a-C:H:X (X =Si, O, N, F, B...)= carbono amorfo hidrogenado modificado.
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Figura 2. Diagrama de fases ternario de aleacionesarbono-hidrogeno.

En la figura 2 vemos el diagrama de fases terrsfisp’-H: los vértices del triangulo
spf-sp’ representan la cantidad de uniones de cada tieotras que el vértice H indica
la presencia de hidrégeno en el material. Cuan®aaéca del vértice §pmas grafitica
serfa la capa de DLC. Al aumentar la concentrag@nniones shse promueve que los
materiales posean una estructura tetraédrica, rapieplades parecidas al diamante. La
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presencia de hidrégeno como sustituto de carborenkes tipo Shace que el DLC
cambie sus propiedades respecto del grafito y ahalnte y, en particular, tienda a
incrementar la resistividad eléctrica.

Para caracterizar el efectopiezorresistivo de éasibrimientos DLC bajo deformacion
mecanica, se necesitan controlar las propiedadesiehs frente a esfuerzos mecanicos.
Esto se parametriza mediante el factor gauge,(EGgualrelaciona la deformacion
producida por la tension aplicada con la resistidiétléctrica de la muestra. Cuanto
mayor sea el valor FG, mas precision tendra essosgnmas efectivo sera el sistema,
ya que con pequefias deformaciones se podran oloteméios de resistividad eléctrica
notables. Asi, para pequefias deformaciones, FG regompional al cambio de
resistencia eléctrica a una deformacién determiga#aexpresa como:

AR _RORO _ pg.goFG=2E1 (Ecuacion 1)
R R (0) R ¢

R: Resistencia eléctric&]
R(e): Resistencia bajo deformacién por una tensidicaqh(2)
R(0): Resistencia en estado de relajac€X)n(
¢: Deformacion (mm), que se puede expresar Como:
1 (x)-1(0)

£ = TG (Ecuacion 2)

[(0): longitud en estado de relajacién (mm)
[(X): longitud tras la deformacion (mm)

DISCUSION Y RESULTADOS

Eleccién del tipo de sustrato

Mediante la deposicion de diferentes capas de Dbfressustratos de materiales
diversos, se ha realizado un analisis del compaetaim mecéanico y de la adherencia
del recubrimiento DLC sobre los sustratos, compndbavisualmente y eléctricamente
la estabilidad de los mismos.

Eleccién del tipo de electrodo

Mediante la deposicion de diferentes capas de Rib@essustratos flexibles de PDMS y
el uso de varios materiales a modo de electroda;osgprueba la adherencia y la
reproducibilidad de las medidas eléctricas.

Caracterizacion del recubrimiento DLC
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El estudio de las propiedades de los recubrimietifzs diamante se realizan en
muestras depositadas sobre silicio. El andlisisraagtructural se realiza mediante
microscopia electrénica de barrido en un equipadhitS4800 SEM-FEG trabajando a
2kV y la caracterizacion quimica se realiza poreespscopiaRamanen un equipo
LabRAMHoribaJobinYvon dotado de un microscopio cmal mediante excitacion con
un laser verde de = 532 cni.

Para la caracterizacion eléctrica se miden lasasumtensidad de corriente —Voltaje
eléctrico (I-V) y se estima la resistividad a padé las mismas. La figura 3a muestra
una curva tipica I-V de un material conductor, dotadgréafica obtenida es una recta (si
fuera un conductor perfecto, la recta seria corapiente vertical) y la resistividad se
puede relacionar con la pendiente de la misma.@ivagyo, la figura 3b muestra una
curva tipica de un material semiconductor o aislaBnh este caso, la resistividad del
material se obtiene a partir de modelos y aproxiomas.
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Figura3.-a) Curva I-V de capas de a-C depositadasié@xido [4]; b) Curva |-V
diodo de heterounion DLC/nSiy DLC/pSi

Por tanto, aplicando un barrido de voltaje eléotse detectara la corriente eléctrica que
circula por el recubrimiento de DLC para obtenercawa Intensidad-Voltajel-{/ ),
donde la conductanci®&, definida como la inversa de la resistencia dExtR, se
aproximara a la pendiente de la region mas liresglis la ley de Ohm:

V=I*R 21 = %z GV (Ecuacion 3)

A partir de este valor también se estimara latieglad p eléctrica del material:
p=R * % (Ecuacion 4)
Siend& la seccion Y. es la longitud de muestra donde se realiza ladaegléctrica.

Caracterizacion eléctrica del recubrimiento DLC bap esfuerzos mecanicos.



Capas delgadas para el desarrollo de sensores eléctricos de deformacidn mecanica

Se ha estudiado el comportamiento eléctrico de scajga DLC depositadas sobre
sustratos flexibles bajo esfuerzos mecéanicos deodfiey traccion, estudiando la
variacion de la resistividad eléctrica. Para efldna empleado un paso de goniémetro de
0,5 mm hasta un total de 5 mm.

CONCLUSIONES

El objetivo del presente trabajo ha sido el dedlarrde sensores resistivos de
deformacion mecéanicamediante capas delgadas. Adieqdo del uso de materiales
poliméricos flexibles y de recubrimientos tipo damte DLC que presentan un
comportamiento eléctrico y mecanico especial, eriicodar piezorresistivo, se ha
fabricado un prototipo de sensor por deformaciéraniea mediante traccion en el
orden de la microescala que varia su resistivittadreca. Para ello se han estudiado las
diferentes propiedades microestructurales del reoidnto tipo diamante que se
pueden variar mediante el cambio de los parameleodeposicion. Ademas se han
propuesto distintos sustratos y se ha evaluadpcetie electrodos méas adecuado para la
implementacion del sistema. A continuacion se ldéizado una evaluacion exhaustiva
de la variacion de la resistividad eléctrica delutgimiento DLC en sustrato rigido en
funcién de las propiedades mas influyentes, coneal@ser el contenido de hidrégeno
y de enlaces de carbono tipd spsg. Finalmente, se ha conseguido seguir el cambio
de la resistividad eléctrica que produce una dedordm mecanica sobre el
recubrimiento tipo diamante cuando se embebe enaterial flexible.

Entre las conclusiones especificas destacan que:

1. Se ha evaluado la adhesion de los recubrimienpms diamante depositados
mediante RF PE-CVD sobre sustratos de distintaralaza: conductores,
semiconductores y aislantes, en particular polimeke entre los sustratos
rigidos, los de silicio, por la planitud y la buesdhesion con la capa de DLC,
facilitaron la caracterizacion basica de las prd@is de los recubrimientos tipo
diamante. Ademas, se ha demostrado que las mesl@&dscas sobre cualquier
sustrato, conductor o aislante, pertenecen a fassdaas de DLC.

2. Se ha determinado una geometria adecuada para imaxiarespuesta eléctrica
del sistema, realizando deposiciones de capas DLGrma de acordedn sobre
el sustrato polimérico de PDMS o sobre kapton guensbebe en PDMS, lo que
ha permitido una manipulacién mecanica mas comtaojauna mayor precision
en los cambios de resistividad del recubrimiergo tiamante.

3. Se ha realizado un estudio de la funcionalidadbdeeslectrodos, concluyendo
gue los mas efectivos y 6ptimos son los de tipmdludestacando el electrodo
de epoxi de plata por su adherencia, estabilidaépyoducibilidad para las
mediciones eléctricas bajo manipulacion mecénica.

4. Se ha estudiado la variacion de la resistividadted@ del recubrimiento DLC
sobre sustratos rigidos, comprobando que el aungehteltaje de polarizacion
y el contenido de acetileno en el plasma disminugeresistividad superficial
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del DLC, mientras que el contenido de hidrégene ylaor en el gas reactivo la
aumentan. La disminucién de la resistividad seetecionado con la reduccién
del tamafio de dominios de carbond gpde su separacién en la matriz de
carbono sp Ademas, la resistividad a través del espesoa d@epa ha resultado
mas baja que su valor en superficie.

5. Se ha implementado un dispositivo experimental pesedizar las medidas
eléctricas de las muestras sometidas a deformaciorecanicas de manera
controlada en la microescala.

6. La resistividad del recubrimiento tipo diamante ebido en la matriz flexible
de PDMS aumenta conforme el sistema se somete @ndefiones por
esfuerzos de traccion. La variacion definida aésadel cambio del factor gauge
en funcion de la deformacién sugiere la obtenciénud prototipo de sensor
piezorresitivo basado en el recubrimiento tipo diata y en materiales flexibles
con aplicaciones potenciales en campos tales camdidmedicina y la
microelectronica.



