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Abstract

Solar energy becomes more important in society, due to the low level of pollution it produces
compared to fossil fuels. One way to take advantage of solar energy is using solar cells, which are
made with zinc oxide films. To have its synthesis it is necessary to use a hydrothermal reactor,
which has become increasingly expensive. Making it unavailable to most educational institutions
and the private sector. To solve the problem of its high cost, the aim of this work was to
manufacture a hydrothermal reactor based on Arduino, with an automation system with agitation,
temperature-pressure control and low cost. This through a simple and practical methodology, which
is focuses on users without deep knowledge in electronics and programming. SolidWorks®
software was used for physical design and stress validation in the hydrothermal reactor. The cost
of the reactor proposed in this work is 6 times lower than the cost of a commercial reactor. To
validate the reliability of the reactor, three lithium-doped zinc oxide films with different molarities
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were synthesized. These films presented a transmittance response equivalent to that reported in the
literature. Finally, it is intended that the relevance of this work is to encourage users, through the
proposed methodology, to manufacture not only a hydrothermal reactor, but also to manufacture
complex laboratory equipment.

Keywords: zinc oxide films, Arduino, hydrothermal reactor.

Resumen

La energia solar cobra mayor importancia en la sociedad, debido al bajo nivel de contaminacion
que produce en comparacion con los combustibles fosiles. Una forma de aprovechar la energia
solar es mediante el uso de celdas solares, que se fabrican con peliculas de 6xido de zinc. Para su
sintesis, es necesario utilizar un reactor hidrotermal, que se ha vuelto cada vez mas costoso.
Haciéndolo inaccesible para la mayoria de las instituciones educativas y el sector privado. Para
solucionar el problema de su alto costo, el objetivo de este trabajo fue fabricar un reactor
hidrotermal basado en Arduino, con un sistema de automatizacién con agitacion, control de
temperatura-presion y de bajo costo. Esto a través de una metodologia sencilla y practica, que esta
enfocada a usuarios sin conocimientos profundos en electronica y programacién. Se utilizé el
software SolidWorks® para el disefio fisico y la validacion de esfuerzos en el reactor hidrotermal.
El costo del reactor propuesto en este trabajo es 6 veces menor que el costo de un reactor comercial.
Para validar la confiabilidad del reactor, se sintetizaron tres peliculas de 6xido de zinc dopadas con
litio con diferentes molaridades. Estas peliculas presentaron una respuesta de transmitancia
equivalente a la reportada en la literatura. Finalmente, se pretende que la relevancia de este trabajo
sea incentivar a usuarios, a través de la metodologia propuesta, a fabricar no solo un reactor
hidrotermal, sino también en fabricar complejos equipos de laboratorio.

Palabras clave: Peliculas de 6xido de zinc, Arduino, reactor hidrotermal.

1 Introduccién

Entre las principales fuentes de energia en el
mundo se encuentran los combustibles
fosiles, siendo de los agentes que contribuyen
en gran medida a la problematica mundial de
la contaminacion del medio ambiente [1].
Para resolver tal problematica, es necesario
buscar fuentes de energia alternas y que sean
amigables con el medio ambiente. Entre estas
fuentes se encuentra la energia solar, la cual
es reconocida como una fuente prometedora
de energia sustentable [2], y que puede ser
aprovechada por medio del uso de celdas
solares [3].

La mayoria de las celdas solares utilizan
peliculas de Oxido de zinc (ZnO), y
normalmente son dopadas con cobre, indio y
selenio para mejorar su eficiencia [4].
Ademas, la sintesis de peliculas de ZnO ha
adquirido  relevancia debido a sus
propiedades de filtrado de radiacion
ultravioleta [5]. La sintesis de dichas
peliculas puede realizarse mediante la técnica
hidrotermal, por ser de bajo costo y sencilla
de realizar en comparacion con otras técnicas
de sintesis. Esta técnica consiste en la
reaccion de precursores en presencia de un
solvente, y se realiza en un reactor
hidrotermal a temperatura superior a la del
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punto de ebullicién del solvente. Ademas,
dicha técnica de sintesis puede realizarse a
una temperatura moderada, permitiendo
obtener polvos cerdmicos. Los precursores
utilizados pueden estar en soluciones, geles o
suspensiones. Durante el proceso
hidrotermal, la presion y la temperatura
juegan un papel importante, debido a los
procesos quimicos que ocurren en la solucién
y las propiedades del solvente y su
interaccion con los precursores [6]. Ademas,
mediante esta técnica es posible sintetizar
monocristales, particulas finas y tiene una alta
capacidad de disolucién [7].

Con respecto a la implementacion de un
reactor hidrotermal, en la literatura se
encuentra reportado la fabricacion de varios
tipos de reactores hidrotermal [8]. Sin
embargo, en su mayoria son costosos y no
cuentan con un sistema de automatizacion
con la combinacion de varios sensores que
monitoreen  variables  fisicas, = como
temperatura, presion o control de agitacion,
etc. [9].

Tampoco, se encuentra reportado en la
literatura una metodologia sencilla para su
fabricacion y que este enfocada a usuarios sin
conocimientos profundos en electronica y
programacion, quienes deseen no so6lo
fabricar un equipo hidrotermal, sino busquen
adquirir las habilidades para lograr fabricar
equipos de laboratorio de mayor complejidad.

Cabe mencionar que un reactor hidrotermal
tiene una amplia gama de aplicaciones. Sélo
por mencionar algunas, desde la sintesis para
celdas solares, la produccion de bio-crudo
[10], para la conversion de biomasa a
hidrogeno [11], entre otras mas aplicaciones.
Debido a la vasta gama de aplicaciones de un
reactor hidrotermal, este se convierte en un
dispositivo deseado por el sector educativo y
el sector privado. Ademé&s, un reactor
hidrotermal comercial con un sistema de
automatizacién con agitacion, control de
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temperatura y presion tiene un elevado
precio, esto en comparacion con un reactor
hidrotermal fabricado por sus propios
usuarios. Por lo que, su alto costo impide que
la mayoria de las instituciones educativas en
México puedan adquirir un equipo comercial.
Sin  embargo, es posible, mediante la
metodologia que se propone en este trabajo,
fabricar un reactor hidrotermal automatizado
utilizando una tarjeta adquisicion de datos
Arduino.

Dicha tarjeta se desarroll6 en Italia en 2005,
y se basa en una plataforma electronica de
codigo abierto, un coédigo de programacion
sencillo con un precio accesible [12]. La
tarjeta Arduino-Uno usa un microcontrolador
ATmega328P. Ademas, esta tarjeta ha sido
utilizada para la ensefianza de electronica
[13], en el area de la fisica educativa [14],
para el estudio del movimiento armdnico
simple [15], el disefio de experimentos de
fisica moderna [16], el estudio de
mecanismos de corrosion en superficies
metalicas  [17], también para la
implementacién y automatizacion de equipo
de laboratorio [18, 19], entre otras
aplicaciones [20, 21]. Finalmente, el gran
éxito de esta tarjeta se debe a su manera
practica y sencilla de resolver distintas
problematicas del sector privado y la
comunidad cientifica, llegando a convertirse
en una poderosa herramienta.

El objetivo de este trabajo fue desarrollar una
metodologia sencilla para que usuarios, sin
conocimientos profundos en electrénica y
programacion, logren implementar su propio
reactor hidrotermal basado en Arduino. En
esta investigacion se sintetizaron peliculas de
ZnO:Li. Adicionalmente, mediante este
reactor propuesto es posible sintetizar otro
tipo de materiales o emplearlo para diferentes
aplicaciones, como por ejemplo en celdas
solares.
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2 Materiales y métodos

La metodologia para fabricar el reactor
hidrotermal, basado en Arduino, se presenta
en las primeras secciones de este apartado. En
la primera seccién se muestra el reactor
hidrotermal con su diagrama electrénico y se
explica su funcionamiento. Posteriormente se
realiza la caracterizacion mecénica del
reactor. Finalmente se realiza la sintesis de las
peliculas de oxido de zinc dopadas con litio.

2.1 Reactor hidrotermal

El reactor hidrotermal se muestra en la Fig. 1,
y para ser utilizado es necesario colocar
dentro del reactor un recipiente de teflon (Fig.
1-1n), con una solucién de ZnO. Luego, el
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reactor es sellado con una tapa especial (Fig.
1-10). Posteriormente se activa el interruptor
de apagado-encendido (Fig. 1-1e). Entonces,
la pantalla LCD (Fig. 1-1b) se enciende y
presenta un desplegado de opciones, se
selecciona la temperatura, presion y nimero
de revoluciones del iméan de neodimio que se
desea que el reactor ejecute (Fig. 1-1g). En
consecuencia, la pastilla agitadora (Fig. 1-1p)
comienza a girar, y la solucion de ZnO se
empieza a mezclar con el dopante. Después,
el reactor comenzard a incrementar su
temperatura interna por medio de una
resistencia eléctrica (Fig. 1-1i). Sélo bastara
esperar a que el reactor llegue a la
temperatura y  presion  previamente
programada en la pantalla LCD.

3)
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<

Figura 1. 1) Diagrama interno del reactor. 2) Diagrama externo del reactor. 3) Reactor Hidrotermal. a) Base del
Reactor, b) Pantalla LCD de programacion de temperatura, presion y agitacion, ¢) Conexion de alimentacion
eléctrica, d) Conectores eléctricos para sensores de temperatura y presion, €) Interruptor de Encendido-
Apagado, f) Control para revoluciones de agitacién, g) Iman de neodimio, h) Cuerpo del reactor, i) Sistema de
calentamiento, j) Motor para movimiento del iméan, k) Sensor de temperatura, I) Sensor de presién, m) Tarjeta
Arduino, n) Recipiente de Teflon, o) Tapa del Reactor, p) Agitador magnético, q) Solucién quimica.

El control de temperatura y agitacion se
encuentra en la parte baja del reactor (Fig. 2).
Ademas de contener la tarjeta Arduino (Fig.
2-m), con la cual se controla todo el sistema,

y se conecta a un sensor MPX4250AP para
monitorear la presion interna, un regulador de
voltaje Modulo L298 y un sensor de
temperatura MAX6695.
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Figura 2. Reactor hidrotermal. 1) Visién externa. 2) Configuracién electrdnica interna. b) Pantalla LCD, e)
Interruptor ON / OFF, g) Iman de neodimio, j) Motor DC, k) Sensor de control de temperatura interno, m) Placa
Arduino, t) Modulo L298.

En la Fig. 3 se presenta el diagrama de la
tarjeta de adquisicion de datos Arduino-Uno,
la cual fue utilizada para controlar la
resistencia eléctrica del reactor y para
registrar los distintos valores de presion,
temperatura y agitacion. Dicha tarjeta debe
ser conectada a una fuente de alimentacion de
5 Volt, y el cddigo de programacion sera
cargado en la tarjeta utilizando una conexion
USB con la computadora.

31312111098 76543210
<] TXRX

0O ienmnmass

Atmega 328P

Figura 3. Diagrama de una tarjeta de Adquisicion de
datos Arduino-Uno.

El diagrama electronico del reactor se
muestra en la Figura 4. El reactor utiliza un

sensor MAX6675 (Fig. 4-h) para monitorear
la temperatura interna, y un sensor
MPX4250AP para monitorear la presion
interna (Fig. 4-i).

Una parte novedosa del reactor es el sistema
de agitacién (Fig. 4-e), a través de un motor
de corriente directa y un modulo controlador
de motores L298 (Fig. 4-d), conectado a un
magneto de neodimio, siendo el magneto el
encargado de transmitir el movimiento a la
pastilla agitadora. Dicha pastilla estara
contenida dentro del recipiente de teflon (Fig.
4-g). Mientras que para incrementar la
temperatura interna del reactor se utilizé un
WeMos 01 Mini Relay Shield V1 (Fig. 4-c) y
una resistencia de tipo banda Mikai. Los
valores de presion, temperatura y tiempo son
mostrados en la pantalla LCD (Fig. 4-b).
También estos datos pueden ser guardados en
la PC en tiempo real. El sistema electronico
completo es controlado por la tarjeta de
adquisicion de datos Arduino.
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El costo total del reactor, asi como de cada
componente se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Costo de componentes del reactor.

Componente Costo (MXN) Componente Costo (MXN)
Arduino Uno $179.00 Carcasa de acero $3000.00
Sensor MPX4250AP $200.00 Potenciémetro $ 70.00
Sensor MAX6675 $144.00 Recipiente de teflon $ 1500.00
Pantalla LCD $135.00 Magneto de Neodimio $182.00
Controlador L298 $ 90.00 Motor DC $200.00

Costo Total $5700.00

Un reactor hidrotermal comercial, con todas
las caracteristicas que se presentan en este
trabajo, tiene un costo 6 veces mayor al costo
de la Tabla 1.

El reactor consta de un sistema de
calentamiento para tres valores distintos de
temperatura, 80 °C, 100 °C y 120 °C, los
cuales se configuran en la pantalla LCD. La

Fig. 5-a, muestra el reactor en
funcionamiento. Después de haber alcanzado
la temperatura y presion deseada, el reactor
descendera de temperatura gradualmente, y
entonces se podra retirar la tapa del reactor
(Fig. 5-b). Posteriormente, dentro del
recipiente de teflén se observa una solucién
de color blanca, generada a partir del 6xido de
zinc (Fig. 5-d).
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Figura 5. a) Registro de valores de temperatura y presion en la computadora. b) Tapa del reactor abierta. d)
Solucién quimica después del proceso hidrotérmico.

2.2 Caracterizacién Mecanica del Reactor
Hidrotermal

Las simulaciones para la caracterizacion
mecénica se realizaron mediante un analisis
estatico con el software solid works ®. Se
model¢ el reactor hidrotermal y se utiliz6 una
condicion de simetria en el plano vertical y
otra en el plano horizontal. El reactor consiste
en una camara cilindrica de 152 mm de
didmetro interior y 228.6 mm de alto, 161.5
mm de diametro exterior, y tapas planas de
25.4 mm de espesor. La temperatura de
sintesis puede alcanzar una temperatura de
104 °C. El material del que se construye el
reactor es acero AISI 316L con limite elastico
de 1.7x108 Pa. Considerando un factor de
seguridad minimo de 6, tipico para estos
reactores.

Mientras que el espesor minimo del
recipiente se puede calcular, si se hace la
suposicion de que el espesor sera delgado,
con la ayuda de la ecuacion 1.

En donde Dm es el didmetro medio del
reactor a presion, t es el espesor, ce es el
limite de tensidn elastica, p es la presion y f
el factor de seguridad.

2.3 Sintesis de las peliculas de ZnO:Li

Las peliculas de 6xido de zinc dopadas con
litio (ZnO:Li) fueron preparadas mediante la
mezcla de acetato de zinc, hidroxido de sodio,
oxido de litio y agua desionizada (Fig. 6-1).
Después dicha mezcla fue vertida en el
recipiente de teflon (Fig. 6-2), y luego se
utilizd el reactor hidrotermal (Fig. 6-3).
Después se extraen las peliculas de 6xido de
zinc dopadas con litio (ZnO:Li) del reactor y
se aplica un tratamiento térmico de 300 °C
durante 24 horas (Fig. 6-4). Finalmente, se
obtienen las peliculas de ZnO:Li con
diferentes concentraciones i) 0.6, ii) 0.2 y iii)
0.05 (Fig. 6-5).

3

Figura 6. Metodologia utilizada para la sintesis de
peliculas delgadas de ZnO:Li.
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3 Resultados y discusiones
3.1 Caracterizacion Mecanica del Reactor
Hidrotermal

La caracterizacion mecanica del reactor
indica que puede llegar a soportar presiones
internas de hasta 400 kPa absolutos o 322.6
kPa manomeétricos, ya que las pruebas se
realizaron a 2210 m s.n.m., con una presion
atmosférica de 77.4 kPa. También se obtuvo
que el espesor minimo necesario es de 2 mm.
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Sin embargo, se dispone de un material de
4.75 mm de espesor. La distribucion de
esfuerzo y de factor de seguridad se muestran
en la Figura 7, en los incisos a) y b),
respectivamente. ElI mayor esfuerzo se
encuentra distribuido de manera
uniformemente en la pared del reactor y
alcanza un valor de 6.6 x106 Pa, mientras que
el factor de seguridad mas pequefio es de 25.
En cuanto a las fuerzas, el interior del reactor
se sujetd a una presion de 400 kPa absolutos.

bl

Figura 7. Esfuerzos y factor de seguridad en el reactor.

Por otro lado, para conocer la respuesta del
sistema de calentamiento interno del reactor
que se propone, primero se midid su
temperatura en un rango de 25 °C y 300 °C
(Fig. 8). El sistema de calentamiento presenta
un comportamiento cuasi-lineal en el rango
de temperatura de 28 °C y 260 °C. Por lo

tanto, su respuesta de calentamiento resulta
idonea para realizar la sintesis de peliculas de
6xido de zinc y de otros posibles materiales.
El sistema de calentamiento se encuentra en
la parte lateral del reactor y tiene la etiqueta
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Figura 8. Respuesta de calentamiento de la resistencia eléctrica del reactor.
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La Fig. 9 muestra las peliculas de ZnO:Li
sometidas a un tratamiento térmico de 300 °C
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durante 24 horas con concentraciones
molares de: i) 0.6, ii) 0.2 y iii) 0.05.

Posteriormente, se determind la transmitancia
de las peliculas mediante un equipo de
espectrofotometria.  Los  espectros  de
transmitancia obtenidos se presentan en la
Fig. 10. La pelicula de ZnO:Li que presenta
mayor transmitancia tiene una molaridad de
0.05 (Fig. 10-iii). Mientras que la pelicula de
ZnO:Li con wuna menor respuesta de
transmitancia tiene una molaridad de 0.6 (Fig.
10-i). En la Fig. 10-iv, se comparan en
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Figura 9. Peliculas de ZnO:Li sometidas a un tratamiento térmico de 300 °C durante 24 horas a) .6, b) 0.2y c) 0.05.

conjunto los espectros de transmitancia
mediante un ajuste numérico. Ademas, se
comparan los espectros de transmitancia con
diferentes tratamientos térmicos (Fig. 10-iv).
Por lo tanto, es claro una variacion de la
respuesta de transmitancia con respecto a la
concentracion de molaridad de litio. Los
espectros de transmitancia obtenidos son
equivalentes a los reportados en la literatura

[7].
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Figura 10. Respuesta de transmitancia de las peliculas de ZnO:Li sometidas a un tratamiento térmico de 300 °C
durante 24 horas con concentraciones molares de litio de: i) 0.6, ii) 0.2 y iii) 0.05.
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Finalmente, los resultados mostrados son los
esperados, debido a que el reactor cumple con
las normas de seguridad y su uso resulta
adecuado para ser implementado en un
laboratorio.

4 Conclusiones

La principal contribucion de este trabajo se
centra en desarrollar una metodologia
amigable para implementar un reactor
hidrotermal de bajo costo basado en Arduino.
Esta metodologia se enfoca en usuarios sin
amplios conocimientos en electrénica y
programacion, quienes necesitan y desean
desarrollar su propio equipo de laboratorio.
Mediante esta metodologia se evita pagar los
altos costos por equipos de laboratorio

comerciales. También se busca que
instituciones  educativas 'y  empresas
desarrollen sus propios equipos de

laboratorio, de esta manera se fomenta el
desarrollo tecnoldgico en nuestro pais. La
metodologia que se presenta es amigable y
sencilla de seguir para usuarios que no
cuentan con una formacion profesional en
electronica. Finalmente, para la validacion
del reactor, se determind la transmitancia de
las peliculas de ZnO dopadas con diferentes
concentraciones de Li, dicha respuesta
obtenida resulto equivalente a la reportada en
la literatura. Por lo cual, el reactor demuestra
ser un equipo util para realizar actividades de
investigacion, aplicaciones en la industria y
para su uso en el desarrollo de celdas solares.
Finalmente, la metodologia propuesta brinda
algunas bases para que los usuarios puedan
desarrollar no s6lo un reactor hidrotermal,
sino equipos de laboratorio de mayor
complejidad.
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