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REPORTE PAP

Presentacién Institucional de los Proyectos de Aplicacién Profesional

Los Proyectos de Aplicacién Profesional (PAP) son una modalidad educativa del ITESO en la que
el estudiante aplica sus saberes y competencias socio-profesionales para el desarrollo de un proyecto
que plantea soluciones a problemas de entornos reales. Su espiritu estd dirigido para que el estudiante

ejerza su profesion mediante una perspectiva €ética y socialmente responsable.

A través de las actividades realizadas en el PAP, se acreditan el servicio social y la opcion terminal.
Ast, en este reporte se documentan las actividades que tuvieron lugar durante el desarrollo del proyecto,
sus incidencias en el entorno, y las reflexiones y aprendizajes profesionales que el estudiante desarrollo

en el transcurso de su labor.

Resumen

Se estudié el efecto en composicién resultante de variar una serie de pardmetros (solutos en el
electrolito, tipo de membrana, potencial de deposicién, tiempo de deposicién) para la electrodeposicién
de nanoestructuras de galfenol (FeGa) utilizando membranas de nylon, policarbonato, poliéster y
alimina anddica. Se compararon los resultados de manera cualitativa (magnetizacion, ) y cuantitativa

(composicién, tamafio)

1. Introduccién

En la actualidad, el estudio y desarrollo de nuevos productos es esencial para la mejora de procesos
y de la manera en la que se obtienen resultados. Se han descubierto nuevos materiales con propiedades
innovadoras para todo tipo de sectores en la industria; a los cuales, se les ha nombrado materiales
inteligentes o multifuncionales, ya que cuentan con una estructura que les permite sentir estimulos
externos a este y actuar o controlar de manera predeterminada. (Dios,

Un material inteligente cuenta con la capacidad de sentir, actuar y controlar de manera constitutiva,
por esta razén, se ha buscado su implementacién en compuestos o sistemas para tomar ventaja de las
propiedades de dos o més materiales y combinarlos (insolublemente) de manera que se forme un nuevo
material con propiedades diferentes a las de los materiales derivados, con la finalidad de fortalecer o
complementar las debilidades de un material con las del otro y de manera reciproca. (Arias Maya y
Vanegas Useche, 2004)

Para tener un mejor entendimiento sobre las capacidades y los limites de los materiales inteligentes

Arias et al. proponen la siguiente definicién:



“Sistema o material que presenta sensores, ‘actuadores’ y mecanismos de control, intrinsecos
o embebidos, por los cuales es capaz de sentir un estimulo, de responder ante él de una
forma predeterminada en un tiempo apropiado y de volver a su estado original tan pronto

como el estimulo cesa.”

Es importante mencionar, que los materiales inteligentes son clasificados principalmente en “mate-
riales con memoria de forma; electro y magneto-activos; y foto y cromo-activos”. Para el desarrollo de
este proyecto se hace un especial énfasis en los materiales electro y magneto-activos y en como mejorar
y estudiar sus propiedades, sin embargo, es esencial tener en consideracion los conceptos tedricos de
los demés tipos de materiales para lograr enriquecer sus propiedades.

Las principales aplicaciones de este tipo de materiales pueden ser segmentadas como “sensores,
actuadores y controladores”, resaltando las aplicaciones de materiales que presentan una respuesta
mecénica a los estfmulos magnéticos y viceversa (magnetostrictivos), la anisotropfa magnética en estos
materiales es esencial para su funcionamiento, ya que esta presenta una relacion directa con la facilidad
o dificultad que tendra para presentar cambios fisicos o bien, una respuesta mecdnica (giro de la
imanacion), es decir, el efecto serd mayor en materiales que se imanen con facilidad.

En los tltimos anos se ha planteado su empleo como sensores y actuadores. Por su parte los sensores
son materiales que detectan senales o bien “un dato de entrada”, los compuestos magnetostrictivos,
pueden ser utilizados en la medicién de tensiones mecanicas, gracias a su emisiéon de campo al momento
de emplear un estimulo sobre este o de manera viceversa, ayudando asi, a generar un rastreo sin
contacto; los sensores de posicién hacen un especial uso de este tipo de deteccion. Esto mediante la
composicion de un compuesto adicionado con un hilo o cinta sintetizado con un material sensible
(facilidad de imanacién) para que este logre excitar ondas eldsticas al interactuar con un pulso de
campo magnético, logrando conocer la posicién de algin objeto. (Arias Maya y Vanegas Useche, 2004;
Dios, |2004])

Por otra parte, los sistemas que reciben una entrada de energia, en este caso mediante un campo
magnético y la transforman en un movimiento en particular, son conocidos como actuadores. Es posible
dar el claro ejemplo del Sénar (dispositivo que emite ondas de sonido y mide el tiempo en que tarda
en bajar y regresar después de haber interaccionado con algtiin objeto; este mide en particular la pro-
fundidad del objeto y su dureza; mientras mas duro sea el objeto, mayor sera el pulso de retorno, estos
utilizaban nicleos de Niquel en sus inicios. No obstante, actualmente se ha cambiado este compuesto
por el Terfenol, logrando mejorar su rendimiento en abundantes aspectos.(NOAA, 2023)

Ademis, se ha encontrado que la magentostriccion ayuda a tener un mejor rendimiento de dife-
rentes sistemas a bajas frecuencias, razéon que posibilita su uso en dispositivos para el diagnéstico de
enfermedades, buscando aprovechar la deteccién sin contacto, obteniendo andlisis optimizados y en
tiempo real. Propiedades como las previamente mencionadas son estudiadas y utilizadas en disposi-

tivos llamados “lab-on-a-chip”, la finalidad de estos es llegar a hacer un “nano-diagnéstico”, mismo



que, segun Laura Lechuga tiene el objetivo de identificar distintas enfermedades en estados prematu-
ros desde un nivel celular o molecular, esto con la visién ideal de poder identificarlo desde una sola
célula, para asi, lograr tener una acciéon de respuesta inmediata y aumentando significativamente las
posibilidades de curacién absoluta.

Para que el nano-diagndstico sea posible es primordial el uso de nanosistemas; usandolos de manera
in vitro e in vivo. Laura Lechuga, hace hincapié en las dificultades de la metodologia in vivo, ya que estos
deberfan de ser capaces de penetrar de alguna manera el cuerpo para lograr identificar y cuantificar
cierto tipo de patégeno o de célula cancerigena identificada o buscada, lo que conlleva un mayor
grado de riesgo y complejidad debido a que estos tendrian que ser biocompatibles y muy sofisticados
para asegurar su funcionamiento y asegurar minimos efectos secundarios. Mientras que, la técnica de
diagnéstico in vitro ofrece grandes ventajas y capacidades, ya que se pueden estudiar muestras muy
reducidas y obtener andlisis muy especificos, en tiempos cortos, con gran precisién y sensibilidad, por
lo que es mayormente factible que estos nanodispositivos lleguen al mercado en un menor tiempo, no
obstante, su desarrollo ayudara a que el método in vivo siga avanzando a la par.

Las areas de trabajo con mayor oportunidad de crecimiento son los nanosistemas de imagen y
los nanobiosensores; “el uso de nanoparticulas semiconductoras, metalicas o magnéticas como agentes
para marcaje in vivo” es determinado como nanosistema de imagen, el cual busca generar un sistema
de deteccion de enfermedades o bien un “marcador biolégico” que permita identificar la ubicacién
especifica de una enfermedad o “amenaza para el cuerpo”.

Los nanobiosensores son “dispositivos capaces de detectar marcadores fluorescentes o radioactivos
en tiempo real y con una alta sensibilidad y selectividad, en todo tipo de sustancias quimicas y
biolégicas”, donde, para tener una mejor comprension sobre el término en particular, un biosensor es
un “dispositivo integrado por un receptor bioldgico (enzimas, ADN, anticuerpos. .. ) capaz de identificar
una sustancia especifica y a su vez convertirla en una senal cuantificable”. Con este tipo de sensores,
se busca optimizar los tiempos de andlisis, asi como un estudio menos invasivo y traumatico para los
pacientes, debido a que la cantidad de muestra requerida es mucho menor; idealmente, se busca llegar
a un punto donde estos sensores puedan realizar nano-diagndsticos in vivo, para prevenir y tratar una
mayor cantidad de enfermedades de la mejor manera posible. (Lechuga, 2011))

En conjunto con la elaboracién de estos dispositivos, es necesario el desarrollo de redes de sensores
inalambricos que puedan trabajar a bajas frecuencias junto con dispositivos de monitoreo a distancia.
Este tema ha avanzado mucho en anos recientes; el desarrollo de recolectores de energia de baja
frecuencia también es necesario para satisfacer la demanda de estos sensores inaldmbricos y otros
dispositivos de bajo consumo energético emergentes. Los materiales inteligentes son de gran utilidad en
este aspecto, ya que los dispositivos magnetoeléctricos son capaces de almacenar energia de vibraciones
mecanicas y campos magnéticos simultaneamente. Combinacion con la que se busca eficientizar la

potencia y eficiencia de conversion presente en el material, de manera que se puedan aprovechar tanto



el ruido magnético como las vibraciones presentes en el medio ambiente y convertirlas en energia
aprovechable para dispositivos de bajo consumo. (Annapureddy et al., 2017

Uno de los principales objetivos del presente proyecto es investigar y generar recolectores de energia
magneto-mecano-eléctricos basados en compuestos magnetostrictivos; el Galfenol, como material emer-
gente en el estudio de dispositivos magnetostrictivos es uno de los principales compuestos a estudiar
y desarrollar a lo largo de esta investigacién. Se buscard obtener una distribucién (Fe 80 %, Ga 20 %),
la cuédl es recomendada en diferentes fuentes de informacion para su debida aplicacién en cosechadores
de energia; se buscara desarrollar este compuesto por el método de electrodeposicién a tres electrodos,
sobre membranas de diferentes porosidades y composiciones con la finalidad de desarrollar nanoes-
tructuras embebidas, que al disolver la membrana puedan ser implementadas en algin sistema de

recoleccion de energia, para su posterior aplicacién en un nano-biosensor autosustentable.

1.1.  Objetivos
General

= Desarrollar y estudiar nanoestructuras de Galfenol con propiedades magnetostrictivas en funcién

de sus pardmetros de sintesis.
Especificos
= Utilizar el método de electrodeposicién para sintetizar nanoestructuras de Galfenol.

= Emplear membranas de diferentes composiciones y tamanos para la deposicién y sintesis de

nanoestructuras.
= Disolver las membranas, buscando aislar las nanoestructuras.
= Caracterizar las muestras de nanoestructuras formadas a partir de las distintas sintesis.

= Estudiar la composicién estequiométrica de las estructuras buscando obtener una relacién 80/20

Fe/Ga

1.2. Justificacion

El desarrollo de materiales que produzcan menos residuos, sean autosustentables y optimicen la
metodologia de distintos procesos, ha sido el objetivo de diversos investigadores alrededor del mundo
en afnos recientes. Su trabajo y dedicacién ha llevado al desarrollo y exposicién de nuevos tipos de
baterias, celdas de combustible, celdas solares y mas. Asimismo, se han investigado diversas soluciones
para la recoleccion de energia a gran escala y metodologias para retener y suministrar suficiente energia

con la finalidad de obtener un funcionamiento correcto en dispositivos de baja potencia.



Ademss, la investigacion en estos sectores ha introducido una nueva revolucién industrial, llamada
“Industria 4.0” la cual, lleva en si una nueva regulacién nombrada como el “internet de las cosas”
que posibilita el acceso a toda informacién que involucre la seguridad publica, salud humana, me-
dioambiente y automatizacion industrial. Como resultado, surge una gran area de oportunidad para el
desarrollo de sensores y dispositivos de diagnéstico que puedan analizar e identificar enfermedades de
manera remota. (Annapureddy et al.,|[2017)

La nanomedicina en particular se ha vuelto de gran apoyo y utilidad en el desarrollo de nuevos ma-
teriales y métodos para tratar e identificar enfermedades en fases tempranas; aprovecha caracteristicas
especificas de materiales en escala nanométrica (fisicas, quimicas, electromagnéticas y biolégicas) para
un posterior desarrollo de dispositivos como nanochips y nanosensores, implementados con la habilidad
y destreza de distintas pruebas que normalmente serian realizadas en un laboratorio, presentando un
amplia diferenciacién con estas como su deteccién en micro y nano-muestras, en tiempo real y de facil
interpretacién. (Méndez Lépez, [2012)

Estos nuevos dispositivos son conocidos como, “lab-on-a-chip” y se caracterizan por su aptitud
para agrupar numerosas pruebas que, en su desarrollo tradicional, tendrian que ser aplicadas en un
laboratorio. Estas pruebas son llevadas a cabo de manera rapida y automatica en un dispositivo
portatil y desechable, otra de sus facultades es la amplia gama de fluidos que pueden ser analizados
(sangre, suero, orina o saliva), de los cuales como fue mencionado previamente, se necesita una cantidad
reducida de muestra para obtener un resultado valido. Al mismo tiempo, estos dispositivos cuentan
con prelacion en su desarrollo dentro del novedoso sector de la nanomedicina, gracias a que presentan
biocompatibilidad con la muestra, evitando su degradacién, conviene subrayar que estos dispositivos
facilitarian la lectura e identificaciéon de enfermedades o diagnésticos, reduciendo significativamente la
dependencia de personal cualificado en la consulta de pacientes.(Perején Rubio, 2020)

Si bien, todas las propiedades y aplicaciones mencionadas previamente son alumbrantes, no obs-
tante, su desarrollo acontece del estudio y avance en la sintesis de nuevos y mejores materiales. En este
caso, se le puede adjudicar una gran importancia a los materiales inteligentes; el trabajo de ingenieria
que altera la estructura de estos ha posibilitado el descubrimiento de nuevos dispositivos y sistemas
compuestos. Un ejemplo de esto son los dispositivos mecano-magneto-electricos (MME) que unen las
propiedades piezoelectricas y magnetostrictivas en un solo dispositivo compuesto, con la finalidad de
almacenar energia aprovechando las tensiones mecanicas y campos magnéticos generados en el medio
ambiente.

El primer material en presentar estas propiedades fue el Niquel, aunque de manera muy poco
significante, por lo que se buscaron alternativas, en donde se destacé el descubrimiento del Naval
Ordenance Laboratory en Estados Unidos, proveniente de tierras raras como lo son el Terbio (Ter)
que al ser adicionado con hierro (Fe) se presenta una magnetostriccién importante pero a campos

magnéticos muy elevados por lo que el Disprosio (D), es de gran utilidad para rebajar la anisotropia



magnética del Terbio. El Terfenol-D ha sido un compuesto muy estudiado debido a su alta capacidad
para transformar estrés mecdnico en campo magnético y viceversa con un coeficiente magnetostrictivo
de hasta 1000 partes por millén (ppm); genera grandes deformaciones y acumulacién de fuerza, aunque
a temperaturas elevadas y con un costo poco accesible y una sintesis compleja debido las tierras raras
utilizadas para su creacién, esto anadido a su poca resistencia y ductilidad lo que dificulta su uso en
materiales MME. (Dios, Ng et al.,

Las aleaciones de hierro-galio (Galfenol “Fe-Ga”), han surgido como una gran alternativa dentro
de los dispositivos de magnetostriccion ya que puede ser sintetizado con mayor facilidad mediante
la técnica de electrodeposicién que consta en reducir un compuesto metalico al ser disuelto en agua
para posteriormente realizar una deposiciéon del metal resultante sobre una superficie conductora. En
la Tlustracién 1 mostrada a continuacién es posible visualizar un estudio donde se han analizado las

propiedades magnetostrictivas del Fe-Ga en funcién de la concentracién de Galio (Ga) presente en la

aleacién.
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Figura 1: Pruebas de magnetostriccion de saturacion por recocido (cuadros) o por templado (circulos)
en funcion de la concentracion de Ga

Ante este estudio, se comprobé que los mejores coeficientes de magnetostriccion se presentan a 19-
20% Y 28-30 %, como se ve en la ﬁgura las condiciones 6ptimas para las condiciones que se buscan
en el desarrollo del presente proyecto se analizaran més a fondo las propiedades en la aleacién Fe 80 %-
Ga20 % pues mientras mayor es la concentracion de Ga se empieza a perder otra de las grandes ventajas
del Galfenol; presenta muy buena ductilidad y funcionamiento a bajas frecuencias con valores minimos
de solo 39 kA /m manteniendo un buen coeficiente de magnetostriccién con valores entre 275-320 ppm

cémo es posible visualizar en la Ilustracion 1. A lo largo del desarrollo de este proyecto se estudiaran



los parametros modificables para obtener los mejores resultados, buscando crecer nanoestructuras
embebidas en membranas de distintas composiciones para su posterior adicién y estudio en dispositivos

MME.(Ng et al., 2015} Ramirez, |s.1.)

1.3. Antecedentes

Aunque es conocido que la fase alpha del hierro tiene ligeras propiedades de magnetostriccién y
que agregar (en sustitucién) elementos como el Si, Al, Co y Ni a esta fase aumenta dichas propiedades,
no fue hasta el 2000 que se publicaron estudios enfocados a el uso de galio para mejorarlas (Clark
et al., [2000; Hall, 2004). El descubrimiento del galfenol dio fue documentado lugar a amplia variedad
de articulos abordando la caracterizacién y la sintesis de diferentes morfologias de este material.

El lider del grupo que realizo el descubrimiento, Arthur E. Clark, como parte de su trabajo en
conjunto con el Naval Surface Warfare Center de los EE.UU., creé la aleacién con un método de fusién
con arco eléctrico en bulto, en una atmosfera controlada de argén. Ademads de esto, la caracterizacién
que llevaron a cabo les permitié identificar que la relacién Fe/Ga més apropiada al buscar aumentar las
propiedades de magnetostriccién es 80/20. También encontraron que este tenia propiedades mecédnicas
superiores a las del Terfenol-D, el cual tiende a ser quebradizo. Clark et al., |2000; Clark et al., 2001

Sin embargo, no fue hasta 2005 que se desarrollaron técnicas para realizar arreglos de nanohilos de
galfenol en la Universidad de Minnesota, EE.UU. Estas primeras demostraciones se realizaron mediante
electrodeposicién de tres electrodos a voltaje constante a través de una membrana anddica de alimina.
La metodologia que se siguid en esta primera instancia hacia uso de un electrolito adicionado con acido
ascérbico como agente complejante y acido bérico como buffer de pH. El resultado caracteristico de
este articulo fue la variacién de porcentaje de galio presente a lo largo de los nanohilos; este comenzaba
representando alrededor del 50-60 % de los nanohilos en la base, el lado mds cercano al electrodo de
trabajo y se reducfa hasta 10-20 % a los 7 um de esta. Mds adelante, McGary propuso mejoras a la
técnica agregando citrato de sodio al electrolito usado en la electrodeposicion. Esto con la finalidad,
igual que el acido ascérbico, de que actie como agente complejante para evitar oxidacién McGary y
Stadler, |2005; McGary et al., 2006

Para el ano 2013, se hicieron varias mejoras a la configuracion del montaje experimental por distintos
autores (Iselt et al., |2011; McGary et al., [2006; Reddy et al., [2011), que llevaron a un nuevo grupo
de la Universidad de Minnesota, lidereado por el mismo J.H. Stadler, a formalizar una técnica para
realizar peliculas delgadas de galfenol. Esta utiliza un electrolito compuesto por los sulfatos de sodio
y hierro y adicionado con citrato de sodio, como agente complejante y sulfato de sodio para la mejora

de conductividad a través del electrolito (Estrine et al., [2013)).



1.4. Contexto

Los componentes piezoeléctricos y magnetostrictivos presentes en la estructura de los dispositivos
MME funcionan independientemente transformando el estrés mecdnico en campos eléctricos y mag-
neticos respectivamente. Esto es debido al arreglo de cargas no-centro-simétrico de la red cristalina
que los conforman. En los piezoelectricos, se forman dipolos eléctricos cuando se le aplica tensién al
material; en los magnetostrictivos, se forman dipolos magneticos. En el otro sentido, ambos alinean su
estructura de distintas formas al estar en presencia de un respectivo campo.

Cuando estos se acomplan, uniendolos en un solo material compuesto, los efectos de ambos se
potencializan y basicamente, se permite transformar un tipo de campo a otro a traves del estrés

mecanico. Este comportamiento se puede visualizar en la figura[2] Al proceso que transforma

Campo magnético — Energia Mecanica -+ Campo Magnético

se le llama el efécto magneto-eléctrico directo; al que lo hace de manera viceversa se le conoce como

el efécto magneto-eléctrico converso.(Garg et al., |2023]).
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Figura 2: Representacion grafica del comportamiento de un dispositivo mecano-magneto-electrico. En
la parte superior se observa el efecto magneto-eléctrico directo y en la parte inferior el efecto magneto-
eléctrico converso

2. Desarrollo

2.1.  Sustento tedrico y metodolégico

Sintesis



Conforme se fue progresando en los avances del presente proyecto, se utilizaron una serie de técnicas
de sintesis y caracterizacién. Para lograr entender los resultados primero se tuvo.

El area de estudio detras de los resultados generados durante este proyecto es la electroquimica,
la cual se encarga del estudio de los procesos que conectan que involucran al intercambio de energia
eléctrica por energia quimica, asi como el trasporte electrénico en los procesos quimicos. Uno de los
procesos méas importantes de la electroquimica es la electrodeposicién. Estd es una técnica ampliamente
utilizada para depositar una capa de metal sobre un sustrato. En este proceso, se aplica una corriente
eléctrica a través de una solucion electrolitica que contiene iones metalicos, lo que provoca la reduccién
de los iones metélicos a &tomos metalicos y su posterior deposicién en el sustrato. La electrodeposicién
puede ser utilizada para depositar diferentes tipos de metales y aleaciones, lo que permite la fabricacion
de una amplia variedad de componentes.

El proceso de electrodeposicion esta controlado por varios factores, como la concentracién de iones
metalicos en la solucién electrolitica, el pH de esta, la corriente eléctrica aplicada y la temperatura del
proceso. Ademas, la forma, la textura y naturaleza del sustrato también pueden afectar el proceso de
deposicién, ya que pueden influir en la velocidad y la uniformidad de la deposicién del metal. La tasa
de deposicion depende de la corriente eléctrica aplicada y de la concentracion de iones metalicos en la
soluciéon. A medida que los d4tomos metalicos son depositados en la superficie del sustrato, se forma
una capa continua de metal. La calidad y las caracteristicas de esta capa pueden ser controladas por
la eleccion adecuada de los parametros de deposicién que dependeran de la técnica que se utilice.

Una de las técnicas més conocidas por su estabilidad y su facilidad de medicién es la electrodeposi-
cién a tres electrodos. Esta consiste en el uso de dos electrodos: el contra electrodo y el electrodo de
trabajo, y un tercer electrodo de referencia. Los dos primeros electrodos generan el flujo de corriente a
través del electrolito para llevar a cabo la reduccién de los iones metalicos, y su subsecuente deposicién
sobre el electrodo de trabajo. El electrodo de referencia funciona para estabilizar el potencial eléctrico
y permitir realizar mediciones més consistentes. En este proyecto, se utilizé un contra electrodo de
platino, por su estabilidad quimica; un electrodo de referencia de Ag/AgCl.

Sin embargo, este proceso y su funcionamiento cambia ligeramente al hablar de configuraciones con
la finalidad de obtener deposiciones nanoestructuradas. Para lograr esto, se introducen fuerzas de
confinamiento que limitan el crecimiento de los depdsitos en una o méas dimensiones. En este caso,
el mecanismo relevante es el confinamiento en 1D, que se refiere al crecimiento de estructuras dentro
de nano o microporos formados por un material que, generalmente, se puede remover después de que
se termina la electrodeposicién. Dichas fuerzas de confinamiento afectan los parametros de deposicién

de distintas maneras, de las cuales 2 son relevantes al desarrollo de este proyecto:

= Limitando directamente el transporte de masa: El hecho de que existan barreras las cuales el
depdsito no puede cruzar limita el transporte de los iones y las moléculas que conforman el

electrolito. Esto resulta en mayor nimero de colisiones moleculares y movimiento mas lento
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Figura 3: Fases de crecimiento confinado por electrodeposicion a traves de estructuras porosas y el
comportamiento de la corriente contra el tiempo en relacion a estas fases.

de los iones metalicos por una alteracion al camino libre medio. Esto se puede observar en la
disminucién de la corriente medida a través de los electrodos y una tasa de depdsito menor al

compararse con crecimiento no-confinado.

= Afectando a la doble capa eléctrica: La formacién de la doble capa eléctrica en la interfaz entre la
barrera solida confinante y el electrolito puede también afectar la deposicién, limitando atin mas
el transporte de los iones metdalicos. Esto otorga una serie de parametros extra que considerar,
puesto que, en casos de poros muy pequenos, las dobles capas se pueden traslapar, bloqueando
completamente el paso a los iones. Esta doble capa se puede reducir aumentando la fuerza
i6nica del electrolito y reduciendo la carga neta de la barrera sélida, pero no se puede eliminar

completamente. Fleischmann et al., [2020; Jaugstetter et al., [2022

Siendo que estos dos efectos resultan en la reduccién de la corriente a través del electrolito, y por
consecuencia de esto la velocidad de deposito, realizar electrodeposiciones a través de membranas
resulta en un comportamiento de la corriente como el que se puede observar en la figura [3]

Aqui, se puede ver como se incia con una corriente alta y hay una veloz reduccién de esta. La
magnitud de la corriente inicial es tan alta debido a los iones metéalicos directamente en cercania con
las zonas de nucleacién. Sin embargo, los iones facilmente disponibles se ven agotados rapidamente,
causando la caida abrupta de corriente. Despues la corriente se eleva un poco y se estabiliza. Esto se
ve causado por que mientras se consumen los iones durante la primera fase, se crea un gradiente de
concentracion que apoya el flujo idnico al electrodo. La corriente se ve constante durante la tercera

fase hasta que, en la cuarta fase, el crecimiento del depdsito es tal que se reduce suficientemente el
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Figura 4: Representacion grdfica de los distintos modos de crecimiento posibles al hacer
electrodeposicion a través de micro-poros. Creado por Jaugstetter et al.,

grado al que la obstruccién de la membrana afecta el camino libre medio de los iones. Finalmente, una
vez que se tapan completamente los poros inicia la quinta fase, causando un crecimiento en forma de
pelicula sobre la membrana.

Estas distintas corrientes y por lo tanto velocidades de depédsito resultan en variaciones en la
composicién y la fase cristalina de las estructuras que se crecen dentro del poro. En la figura [ Se
pueden observar algunos de los modos en los que, debido al poro y a el crecimiento de las zonas de
nucelacién, la morfologia del cristal puede cambiar. También se puede observar como dependiendo
el tamano de grano en relacion con el grueso de los poros en los que se deposita puede afectar la
cristalinidad de la muestra(Fleischmann et al., [2020).

Caracterizaciéon

Para poder identificar las propiedades de morfologia y topografia se emplearon los microscopios
electronicos de barrido, Jeol JSM-6010 (ITESO) y FIB Dual Beam Helios Nanolab 600 (LINAN-
IPICyT); para la composicidn, el difractémetro de rayos-X, SmartLab RIGAKU (LINAN-IPICyT) asf

como los detectores para anélisis EDS de los microscopios mencionados anteriormente.

= Microscopias

e Jeol JSM-6010: Este es un microscopio de emisién por filamento. En el area superior de
la columna se tiene un filamento que emite electrones los cuales son enfocados a través de
la columna del microscopio mediante lentes electromagnéticos que condensan y enfocan los
electrones a una bobina que los accelera a la muestra objetivo. Al momento en que estos
electrones impactan la muestra, esta emite distintos tipos de respuesta. Dependiendo de la
energia de impacto, la composicion, la profundidad de interaccién y otros parametros del

sistema y la muestra, habra cambios en el tipo de respuesta que se emite. Estas se pueden
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Figura 5: Representacion grafica de la pera de interaccion de un haz emitido por un microscopio
electronico de barrido

observar en la figura

e FEI - FIB Dual Beam Helios Nanolab 600: En este microscopio la emisién de electrones esta
dada por un cristal de tungsteno al cual se le hace pasar un potencial que lo hace emitir
electrones por medio del fenomeno de emision por efecto de campo. El resto de las partes de
este microscopio son muy similares, fuera de ciertos aditamentos, como lo son: un inyector
de iones para hacer recubrimientos metalicos y un segundo haz de galio para realizar cortes

nanometricos (Gladis Labrada Delgado, |s.f.)).
= Andlisis de Composicion

e Energy Dispersive X-ray Spectroscopy: De los electrones emitidos en forma de respuesta
por parte de la muestra, se emiten tambien rayos-X caracteristicos, en su energia, a cada
uno de los elementos de la tabla. Esto nos permite evaluar la composicion de la muestra,

analizando el espectro de emisién de rayos-X.

e Difractometro de rayos-X: El funcionamiento de esta técnica se basa principalmente en
estructuras solidas, el acomodo atémico de la red que conforma la muestra, es caracteristico
de cada fase de cada de cada material. De esta forma, podemos identificar los materiales
presentes. El equipo barre los angulos buscando observar las distintas fases que surgen del
detectan los picos cuando existe cristalinidad y aumentan las cuentas observadas por el

detector.

Disolucion de membranas y aislamiento de estructuras Para poder separar las estructuras

depositadas de las membranas se utilizaron distintos solventes, pero el procedimiento era el mismo.

1. Se coloca la membrana sobre un vidrio de reloj con el lado del contacto adherido al vidrio,

dejando expuestas las estructuras.
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2. Gotear solvente (Nylon: Cresol, AAO: NaOH, PCTE: Cloroformo, PETE: DMF) sobre la seccién

de muestra y remover exceso
3. Repetir hasta que se vea libre de membrana

4. Introducir restos a un tubo Eppendorf y centrifugar para decantar introduciendo al bano ul-

trasénico entre cada decantamiento.

5. Repetir haciendo lavados de isopropanol (o agua en caso de NaOH) para ir removiendo el solvente.

2.2. Planeacién y seguimiento del proyecto

= Descripcion del Proyecto

Se busca obtener nanoestructuras magnetostrictivas que puedan ser utilizadas en un dispositivo
MME para lograr cosechar energia a partir de estrés mecénico. Se propone el uso de galfenol sintetizado
a partir del método de electrodeposicién a tres electrodos. Generando asi estructuras embebidas en
membranas porosas utilizando un electrolito adicionado con compuestos que reduzcan la oxidacién
y mejoren la tasa de deposicion. Se lograron aislar las nanoestructuras disolviendo las membranas y

realizando lavados para caracterizarlas directamente.
= Plan de Trabajo

Nuestro plan de trabajo consistié en una serie de iteraciones del proceso: sintesis, caracterizacién

y andlisis. De esta forma, se puede separar el trabajo realizado en tres partes que repiten este ciclo

Figura 6: Tabla de actividades de la primera fase del proyecto

Fase 1
Semana Actividad Objetivo
Semana 3 ¢ Electrodeposicion con o Familiarizacion con el método y
clectrolito de todo sulfato acomodo de los electrodos
(Niquel)
Semana 4 e Electrodeposicion peliculas e Pruebas de deposicion con
delgadas de Fe-Ga clectrolito de Fe-Ga base y
acomodo de clectrodos
Semana 5 e Electrodeposiciones a bajos ¢ Observar resultados de disolucion
voltajes en membranas, y analizar el
e Disolucion de membranas cambio en la deposicion al
modificar el potencial.
Semana 6 e Electrodeposiciones a bajo e Prucbas de deposicion
voltaje con ajuste de pH modificando el pH y potencial del
e Pruebas con celda sobre sistema.
cobre * Pruebas de deposicion con celda
¢ Pruebas sobre membrana de electroquimica impresa con y sin
nylon, PETE y PCTE membranas (+ eutéctico In-Ga)
Semana 7 ¢ Pruebas de pintura de In-Ga 'y e Se probaron electrodeposiciones
Ag de galfenol sobre membrana de
¢ Caracterizacion fase 1 Alumina con eutéctico de In-Ga
(1) y pintura de Ag (2).
o Se caracterizaron seis muestras en
¢l SEM
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Figura 7: Tabla de actividades de la seqgunda fase del proyecto

Fase 2
Semana Actividad Objetivo
Semana 7 *  Preparacion de tres. e Comparacion de deposiciones
clectrolitos  (base, +Ac. con electrolitos diferentes pero
Ascorbico, +Na,SOs) mismas condiciones de voltaje y
tiempo.
Semana 8 e PVD sobre membranas e Tener un mejor contacto de las
(Ti/Ag) membranas con el electrodo de
e Prucbas de deposicion en trabajo.
membranas con PVD
Semana 9 e Pruebas de deposicion en e Comenzar el proceso de lavado
membranas con PVD para obtener las nanoestructuras
¢ Disolucion de membranas aisladas.
con nanoestructuras *  Experi ion de dep
e Preparacion de electrolito con electrolito  adicionado.
adicionado (Na2SO04) (AAO)
Semana 10 ¢ Lavado de membranas con el e Acabar de remover las
mismo solvente usado membranas de las muestras para
o Caracterizacion Fase 2 terminar de aislar las
nanoestructuras.
o Caracterizar las muestras de la
fase 2

Figura 8: Tabla de actividades de la tercera fase del proyecto

Fase 3
S Actividad Objetivo
Semana 10 o  Electrodeposicion sobre e Observar  deposicion  sobre
membrana de Nylon con membrana de  Nylon con
electrolito dicionad 1 lito adicionad fc a
(Na2S04) lo caracterizado (AAO).
¢ Disolucion de membrana * Probar disolucion PCTE con
PCTE cloroformo.
Semana 11 ¢ Electrodeposicion sobre e Buscar un mejor contacto
membrana de Nylon con PVD mediante la adicion de eutéctico
Ti/Ag + eutéctico de In-Ga In-Ga + PVD Ti/Ag
e Segunda Electrodeposicion e Observar resultados de
sobre membrana de Nylon deposicion  aumentando el
2hrs tiempo.
e PVD de Au sobre membrana e Observar resultados de
de Nylon (Ti/Ag) deposicion en membrana con
o Electrodeposicion sobre PVD de Ti/Ag/Au
t Nylon (Ti/Ag/Au)
Semana 12 e Prucbas de disolucion de e Observacion de rendimiento en
membranas de Nylon con solvente sobre la membrana de
Cresol en diferentes Nylon
cantidades. * Aislar las nanoestructuras de Fe-
* Disolucion de membranas de Ga disolviendo la membrana y
Nylon con nanoestructuras de limpiando el disolvente (Cresol-
Fe-Ga Etanol)
Semana 13 o Electrodeposicion con o Comparacién de muestras de
1 li dicionad di t bajo las
(Na2S04) sobre membranas mismas condiciones.
utilizadas a lo largo del o Caracterizacion de muestras para
semestre. definir ultimos ajustes previo a su
e Caracterizacion  Fase 3, analisis en IPICyT
previo a IPICyT
Semana 14 e Preparacion de muestras para e Analizar resultados y avances
IPICYyT obtenidos en el desarrollo del
e Caracterizacion de muestras proyecto PAP.
en SEM HD y XRD

= Desarrollo de propuesta de mejora

La primera fase del proyecto consistié en realizar pruebas de electrodeposicién de peliculas delgadas
de galfenol, conocer el comportamiento del montaje experimental, hacer pruebas de diseno de la celda

electroquimica para imprimir en 3D y conocer el solvente ideal para cada una de las membranas. Al
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Figura 9: Membrana que perdio el contacto por su doblamiento durante la electrodeposicion.

finalizar la fase 1 con la caracterizacion de las muestras se identificaron algunas areas de mejora.

1. La pérdida de contacto entre la membrana y el electrodo de cobre, causada por el levantamiento
de las membranas, resultaba en una reduccién de volumen depositado, que también se pudo
observar durante la deposicién como menor corriente medida a través de los electrodos (Figura

6). Esto no se presentaba en las membranas de AAQO, pero la corriente era més reducida.

2. Tener un potencial alto a través de los electrodos genera demasiado oxigeno que resulta en
oxidacién de las muestras. Alterar el pH no nos permite reducir la corriente, por lo que se buscé

cambiar los pardmetros para ajustar esto.

Posteriormente se procedié a realizar las mejoras pertinentes de acuerdo a lo visualizado en la pri-
mera fase. Como el eutéctico de In-Ga no funciono mantener a la membrana en contacto eléctrico con
el electrodo de cobre durante el doblamiento de las membranas, se opté por recubrir las utilizando la
técnica PVD. De esta manera, sin importar que se doblaran las membranas se mantendria la conducti-
vidad entre la totalidad de la membrana y el catodo. Ademads, se prosiguié por adicionar el electrolito
base en dos exhibiciones una de sulfato de sodio con una concentracién 0.5M y otra con 0.04M de
acido ascérbico buscando reducir el voltaje utilizado para también poder disminuir el contenido de
oxigeno en el electrolito. El dcido ascérbico funcionaria como un agente complejante en el electrolito y
el sulfato de sodio tendria dos trabajos: reducir la resistividad del electrolito y disminuir el grosor de

la doble capa eléctrica. En resumen, los aprendizajes méas importantes de esta fase fueron:

1. El sulfato de sodio aumenta la corriente en el proceso de electrodeposicién.

2. La implementacién de acido ascorbico probablemente causa un sobre-acomplejamiento de los

iones metdlicos imposibilitando la reduccién de los iones a su fase metélica.
3. No se pueden usar solventes acidos facilmente sin danar o disolver las mismas estrucucturas.

Ademis, las areas de mejora y objetivos para la siguiente fase fueron:
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1. El contacto es mejor con el recubrimiento de Ag en las membranas, pero no es ideal, por lo que

hay que encontrar maneras de mejorarlo aiin més.
2. Mejorar las técnicas de disolucién de membranas
3. Limpiar mejor las estructuras para la ultima caracterizacion.

Finalmente, la ultima fase consistié buscar crear nanoestructuras a traves de todas las membranas
y poder comparar su composicién con la de un crecimiento en forma de pelicula delgada. Durante el
desarrollo, el Dr. Edgar Briones abrié la oportunidad de realizar un recubrimiento de oro sobre una
de las membranas que nosotros eligieramos. Se eligié la membrana de nylon porque recientemente
habiamos logrado disolverla al utilizar Cresol como solvente. Esto nos permitié experimentar mas con
esta membrana y buscamos llevarla al punto de saturacién de sus poros. Tambien observamos que
debido al doblamiento de la membrana las nanoestructuras podrian estar creciendo a distintos angulos

pero el estudio de como afecta su comportamiento esta variable no se realizo.

3. Resultados del trabajo profesional

Durante el desarrollo del semestre se realizaron pruebas por electrodeposicién, donde como fue
mencionado previamente, se disuelve un elemento metalico en solucién acuosa para posteriormente con
ayuda de un potencial, reducir la muestra y depositarla sobre un sustrato (contraelectrodo) metélico,
en nuestro caso un electrodo de cobre. El proyecto fue desarrollado en tres fases, ya mencionadas

previamente, el electrolito base fue preparado con una concentracién molar de:
0.5M Citrato de Sodio — 0.06M Sulfato de Sodio — 0.04M Sulfato de Hierro

Con esta concentracién se empezé debido a lo obtenido por la Ing. Tamara Gutiérrez, no obstante,
después de obtener los primeros resultados en la fase 1, se buscaron diferentes aditamentos con la
finalidad de mejorar la deposicién presente conforme a lo obtenido. Se encontraron tanto el Acido
Ascérbico (CgHsOg) como el Sulfato de Sodio (NazSO4) como opciones (Figura [I0), el cido actia
como un antioxidante y reduciendo la presencia de oxigeno se busca obtener una concentracién con
mayor pureza de Fe-Ga. Por otro lado, la adicién de sulfato de sodio en la solucién tiene como objetivo

ionizar el electrolito y mejorar la relacion corriente-deposicion.
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Figura 10: Grdfica de comparacion de electrolito base contra adicionados en funcion de la relacion
corriente-voltaje.

Ante lo visualizado en la gréfica anterior (Figura es posible visualizar una clara influencia de
la formulacién del electrélito en cuanto a la relacién de corriente de deposicién con voltaje/potencial
aplicado. Es importante mencionar lo anterior, puesto que, para el desarrollo del presente proyecto
se busca un crecimiento de nanoestructuras embebidas en membranas de diferentes composiciones
(Altimina, Poliéster, Policarbonato y Nylon) y porosidades; visualizar y analizar las nanoestructuras
obtenidas; asi como, la relacién entre hierro (Fe) y Galio (Ga) respectivamente. Esto con la finalidad
de poder complementar estos resultados en un dispositivo compuesto con la funcionalizacién cosechar

energia y funcionar a manera de sensor y actuador, en el sector de la medicina especificamente.

Tabla 1: Muestras caracterizadas en el SEM 28/02/2023

Muestra Descripcion Composicion
1 Galfenol "Metalico" frente (semana 4) Fe 98%-Ga 2%
2 Galfenol "Metalico" revés (semana 4) Fe 76.1%-Ga 23.8%
3 Membrana disuelta de Plata (semana 6) No hay Ga
4 Galfenol con cambio de potencial (30 min 2V/ 30 min No se detectod

V) deposicion

5 Galfenol (Semana 4) frente Fe 90.5% - Ga 9.5%
6 Galfenol (Semana 4) interfaz Fe 81.8% - Ga 18.2%

Una vez realizada la primera caracterizacién fue posible observar una tendencia de error debido a

la falta de conductividad en la deposicién, por lo que se opté por realizar un nuevo disenio de celda
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electroquimica que permitiera tener un mayor control sobre el sistema, asi mismo se probaron diferentes

compuestos para adicionar el electrolito base como fue posible observar en la Figura

[0
SEl-15kV WD10mm SS40 x110 100pm ===
ITESO

Figura 11: (a) Galfenol con apariencia metdlica, frente (semana 4). (b) Galfenol con apariencia
metdlica, revés (semana 4).

\“_;

SEl 15kV WD10mm S540
ITESO

Figura 12: (a) Membrana con pintura de Plata disuelta (semana 6), (b) Galfenol sobre cobre
depositado con potencial bajo
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Figura 13: (a) Galfenol (Semana 4) frente, (b) Galfenol (semana 4) interfaz galfenol/cobre

Tabla 2: Muestras caracterizadas en el SEM 22/03/2023

Muestra Descripcion Composicién
1 Alumina disuelta con NaOH Fe 100%-Ga 0%
2 PCTE disuelto con DMSO Fe 100%-Ga 0%
3 Alumina disuelta con NaOH Fe 0%-Ga 0%
4 PETE disuelto con Acetona Fe 100%-Ga 0%
5 Pelicula de Galfenol (FeGa) Fe 82%-Ga 18%
6 Nylon disuelto con HNO3 Fe 34%-Ga 66%
7 Membrana de Nylon sin disolver con y sin Ag. Fe 0%-Ga 0%

Previo a la caracterizacion de las muestras descritas en la Tabla 2. se realizé6 un recubrimiento
con peliculas delgadas (Ti/Ag) para una posterior electrodeposicién sobre cada una de las membranas
estudiadas a condiciones estandar (Citrato de Sodio, Sulfato de Galio y Sulfato de Hierro; 30 minutos,
4V). Después de realizar esta caracterizacién fue posible determinar que los solventes utilizados para
la disolucién de las membranas eran muy abrasivos con las nanoestructuras que se tenian depositadas,
ademds de la persistencia en la falta de contacto membrana-electrodo, por lo que se opté por anadir
una capa de eutéctico In-Ga, buscando tapar correctamente los poros y asi mejorar el contacto (Figura
16) donde fue posible visualizar la diferencia en la porosidad de la membrana de Nylon; cambiar de
solventes y buscar nuevos métodos para anadir un proceso de lavado a las nanoestructuras una vez
disuelta la membrana, esto con la finalidad de poder analizar las nanoestructuras de manera directa y

sin contaminacién del proceso de disolucién.
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Figura 14: (a) Membrana de Alimina con electrodeposicion disuelta en NaOH, se puede observar la
contaminacion proveniente del solvente utilizado, sin embargo, es posible observar el crecimiento de
las nanoestructuras con una morfologia redonda. (b) Membrana de PCTE con electrodeposicion
disuelta en DMSO, donde se dificulta mucho la visualizacion de nanoestructuras.

kY WD10mm SS40

Figura 15: (a) Membrana de Alimina con electrodeposicion de nanoestructuras, disuelta en NaOH y
es posible visualizar cristales de Sal contaminando las nanoestructuras.(b) PETE con
electrodeposicion disuelta en Acetona y se observan nanoestructuras con una morfologia redonda,
muy probablemente ocasionada por los poros de la membrana.
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Figura 16: (a) Pelicula de Galfenol electrodepositada sobre electrodo de cobre, (b) . Membrana de
Nylon con electrodeposicion disuelta en HNOS, donde se puede observar la contaminacion y efecto
abrasivo proveniente del solvente.

(b)

SElI' 15kV  WD10mm SS25
ITESO

Figura 17: (a) Membrana de Nylon, analizada con la finalidad de observar sus poros cuando esta se
encuentra sin recubrimientos. , (b) Membrana de Nylon con pelicula delgada de Ag, buscando
contrastar el recubrimiento de los poros en comparacion a la membrana natural.
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Tabla 3: Muestras Caracterizadas en SEM 19/04/2023

Muestra Descripcion Composicion

Galfenol aislado de la membrana de Nylon con Ag/Au Fe 87%-Ga 13%

como contacto.

Desprendimiento del deposito de Ag/Au de la membrana No se realizé EDS,

de Nylon. solo mapeo
3 Membrana de nylon con Ag/Au como contacto y galfenol Fe 87%-Ga 13%
depositado.
4 Galfenol aislado de la membrana de policarbonato con Fe 71%-Ga 29%
Ag/InGa

A manera de andlisis, fue posible caracterizar directamente las nanoestructuras de Galfenol, re-
duciendo significativamente la contaminacién en contraste a la caracterizacion pasada, resultando en
una mejor composicién de la aleacién. Es decir, debido a la mejora en el proceso de limpieza en las
muestras, fue posible observar y analizar las nanoestructuras desarrolladas con una mayor eficiencia;
fue posible determinar los pardmetros ideales a utilizar en las muestras, de manera que existiera una

comparacién de resultados bajo las mismas condiciones (idealmente).

(a) W_ (b)

Figura 18: (a) Galfenol aislado de la membrana de Nylon con Ag/Au como contacto con
contaminacion (mebrana de Nylon) ocasionada por la disolucién de la membrana, (b)
Desprendimiento del depdsito de Ag/Au de la membrana de Nylon.
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Figura 19: (a) Membrana de nylon con Ag/Au como contacto con presencia de nanoestructuras de
Galfenol depositadas con una morfologia redondeada, (b) Galfenol aislado de la membrana de
policarbonato con un recubrimiento de Ag/InGa, donde es posible visualizar estructuras en forma de
(nanoalambres).

Ante la oportunidad de analizar muestras en el SEM de alta resoluciéon y XRD presente en el
Instituto Potosino de Investigacién Cientifica y Tecnolégica A.C. (IPICyT) en particular en el de-
partamento LINAN (Laboratorio Nacional de Investigaciones en Nanociencias y Nanotecnologia) se
analizaron las muestras que presentaban un mayor avance conforme a lo analizado previamente en las

instalaciones del ITESO.

Tabla 4: Muestras caracterizadas en IPICYT 28/04/2023

SEM
Muestra XRD

HR
AAO con nanoestructuras electrodepositadas X
Nylon con nanoestructuras electrodepositadas X X
PETE con nanoestructuras electrodepositadas X
PCTE con nanoestructuras electrodepositadas X
Pelicula de Galfenol sobre electrodo de cobre X X

XRD

La difractometria de rayos x fue de gran utilidad para analizar la composicién de las muestras finales
y determinar si es que las fases que se pretendia obtener estaban realmente presentes. Este tipo de
espectroscopia es de suma importancia en esta etapa, asi como la técnica de difraccién de rayos x, bajo
la cual es posible barrer la muestra con emisién de rayos x a diferentes angulos, y entonces identificar
las fases de cada material depositado.

Concretamente, fue posible identificar la fase del hierro alfa (Fe «) que indica presencia de mag-
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netostriccién en la muestra, al ser una de las fases que presenta esta propiedad de acuerdo con la
bibliografia; fue posible observar esta fase en la mayor parte de las muestras analizadas, a no ser
por la excepcién de la membrana de PETE. Ademaés, fue posible identificar los picos caracteristicos
de la aleacién buscada (Fe 80 %, Ga 20 %) en la membrana de policarbonato, misma que, respecto
a los resultados obtenidos a lo largo del proyecto es una de las que presenta mejor composicién de

nanoestructuras de Galfenol, en conjunto con la membrana de Nylon.
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Figura 20: XRD sobre membrana de AAO adicionada con PVD de Ti/Ag y depdsito de Fe-Ga.
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Figura 21: XRD sobre membrana de Nylon adicionada con PVD de Ti/Ag/Au y depdsito de
nanoestructuras de Fe-Ga.
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Figura 22: XRD sobre membrana de PCTE adicionada con PVD de Ti/Ag y depdsito de
nanoestructuras de Fe-Ga.
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Figura 23: XRD sobre pelicula de Fe-Ga depositada sobre electrodo de cobre.
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Figura 24: XRD sobre membrana de PETE adicionada con PVD de Ti/Ag y depdsito de
nanoestructuras de Fe-Ga.

SEM de Alta Resolucién (Por emisién de campo)

En este caso las muestras a analizar son: la pelicula de Galfenol electrodepositada directamente sobre
el sustrato de cobre, asi como las nanoestructuras que presentaron mejores composiciones respecto a lo
buscado (Fe 80 %, Ga 20 %), composicién que, fue aproximada en la membrana de Nylon con un recu-
brimiento de titanio, plata y oro (Ti/Ag/Au). De modo que fuera posible aprovechar las herramientas
y equipos facilitados.

Aunque se fueron obteniendo mejoras en cuanto a la limpieza y preparacion de las muestras, la
resolucién y aumentos del microscopio, posibilitaron visualizar areas de oportunidad en la preparacion
y procesos de limpieza de las nanoestructuras. Un ejemplo de esto puede ser visualizado en las figura
donde en la Ilustracién en particular, se puede visualizar la presencia de cristales de sales
(recuadro B) provenientes de los solventes utilizados, los cuales no permiten una caracterizacién del
todo efectiva de las nanoestructuras de Galfenol (recuadro A). Por otro lado, en la Ilustracién es
posible observar la pelicula de Galfenol depositada sobre el electrodo de cobre, més vista desde su perfil,
donde se puede observar un “levantamiento” en las capas de deposicién, este efecto es provocado por
el método de preparacién de la muestra previo a su caracterizacién, donde se recomienda un corte mas

directo (con navaja de bistur{) o bien, utilizando diferentes pardmetros (congelando con nitrégeno).
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Figura 25: (a) Nanoestructuras de Fe-Ga aisladas, provenientes de un depdsito sobre membrana de
Nylon adicionada con PVD Ti/Ag/Au con contaminacion ocasionada por el solvente utilizado, (b)
SEM en perfil de pelicula de Fe-Ga depositada sobre electrodo de cobre que permite observar el grosor
de las capas de deposicion, asi como las imperfecciones por el proceso de preparacion de la muestra.

Ademds, es posible identificar una morfologia a manera de rombos o cristales puntiagudos (Ilus-
tracién , posiblemente ocasionada por los pardametros de deposicion, asi como la formulacién del
electrolito. Esto es meramente una hipdtesis, dada la falta de imagenes y muestras encontradas en las
referencias existentes hasta el momento, donde, seria recomendable modificar pardmetros en la depo-
sicion y observar el efecto obtenido al caracterizar la muestra, asi como una futura investigacién sobre

los efectos que cada morfologia pueda tener en las aplicaciones.
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Figura 26: (a) Microscopia superficial de pelicula de Fe-Ga depositada sobre electrodo de cobre que
permite visualizar la morfologia de las nanoestructuras de la aleacion, (b) Microscopia de
Nanoestructuras de Fe-Ga aisladas, provenientes de deposicion sobre membrana de Nylon adicionada
con PVD Ti/Ag/Au y montada sobre rejilla con la finalidad de obtener la eficiencia de su desarrollo
Y COMPOSICION.

Distribucion de Tamanos de Alambres
Las membranas que permitian el crecimiento de hilos por la morfologia de sus poros eran las de
AAO, PCTE y PETE. Enseguida se reportan los resultados de tamafio promedio y las micrografias en

las que se pueden observar dichas morfologias.

Tabla 5: Mediciones de tamano obtenidas del software ImageJ

. pcrE [ PETE | AA0
Medicion [Tamano [pm] [Medicion Tamano [pm] |Medicion Tamano [pm]
1 0.192 1 0.201 1 0.253
2 0.178 2 0.247 2 0.258
3 0.209 3 0.186 3 0.352
4 0.168 4 0.200 4 0.284
5 0.222 5 0.206 5 0.224
6 0.242 6 0.179 6 0.340
7 0.229 7 0.225 7 0.244
8 0.402 8 0.130 8 0.232
9 0.184 9 0.153 9 0.203
10 0.176 10 0.178 10 0.342
11 0.159 11 0.167 11 0.277
12 0.305 12 0.206 12 0.290
13 0.243 13 0.206 13 0.278
14 0.206 14 0.173 14 0.299

Promedio 0.222 Promedio 0.190 Promedio
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Figura 27: Microscopias donde se pueden observar nanohilos resultantes de la sintesis a través de
membrana de (a) PCTE (b) PETE (c) AAO

Tanto las mediciénes del PETE como las de AAO muestran un tamano cercano al tamano de
poro (0.2 pm), sugiriendo que se han rellenado correctamente los poros. Sin embargo, la membrana de
PCTE generé hilos con mayor diametro que el tamano de poro (0.1 pm), aunque esto probablemente

se deba a falta de lavado de la muestra.

4. Reflexiones del alumno o alumnos sobre sus aprendizajes, las impli-
caciones éticas y los aportes sociales del proyecto

Isaac Newton Reynoso:

= Aprendizajes profesionales
En el desarrollo del proyecto tuve la oportunidad de adquirir habilidades en el ambito de inves-
tigacién, sintesis y caracterizacién de muestras que resultaron en una mejora en mi habilidad de
analisis como en el pensamiento tedrico y experimental. Realizar un andlisis y explicacion de los
resultados cualitativos como cuantitativos durante el semestre conforme se obtenian los resulta-

dos, me fue de gran aprendizaje y crecimiento; el trabajo en un proyecto de investigacién conlleva
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retos y limitantes, donde la investigacién me llevo a ir reconociendo mis errores experimentales

y pasos a seguir para llegar al resultado deseado.

El panorama en el que se desenvuelve este proyecto me era familiar, puesto que, como se menciond
en el apartado de justificacién, nos encontramos en una nueva revolucién industrial donde el
acceso a la informacién y obtencién de datos veridicos de manera individual se esta volviendo
una prioridad para la sociedad. Ante esto consideraba que era de gran oportunidad el desarrollo
de la nanotecnologia, no obstante, la investigacién y trabajo en un proyecto relacionado con la
sintesis e investigacion alrededor de los sensores y dispositivos de recoleccion de energia me ayudo

a comprender los temas que engloba el avance en este sector.

Aprendizajes Sociales

Actualmente la sociedad se encuentra en la necesidad de realizar un cambio generacional donde
se cambié la nocién de crecimiento econémico y consumo energético; este proyecto me ayudo a
comprender la importancia de esto y las posibilidades que existen como soluciones. El desarrollo
de redes inalambricas para sensores tiene la posibilidad de cambiar para bien el sector de la
medicina y la tecnologia en general. Para que estas redes tengan un impacto significativo en la
sociedad, es esencial el crecimiento en el sector de los cosechadores de energia, de manera que

podamos generar energia renovable con los medios que nos rodean.

El futuro de estas aplicaciones se encuentra en un punto de inflexién importante y me siento
motivado a seguir trabajando e investigando en proyectos que aporten de manera importante en
mejorar aspectos de la salud de la sociedad, asi como la mejora en el sector medioambiental y
reducir los residuos que pueda tener el desarrollo de estos materiales, pues no es ningin secreto
que el sector de la investigacién genera residuos dificiles de desechar sin un impacto significante

en el medio ambiente.

Aprendizajes Eticos

La oportunidad de trabajar en un proyecto de investigacién me ayudo a tomar conciencia de lo
importante que es realizar una toma de decisiones consciente y respaldada en teoria que aporte
al desarrollo y mejora de lo analizado tanto cualitativa como cuantitativamente, ademas de tener
en cuenta que estar abierto a seguir investigando y aprendiendo sin importar la fase en la que

este el proyecto es de fundamental importancia para que este mejore.

Aprendizajes Personales

Personalmente me nutrié mucho el trabajo con companeros de mi misma carrera en un proyecto
de investigacion, pues si bien, me parece muy interesante el drea de investigacién, no habia
tenido un acceso a la experiencia y factores que implica el tener que desarrollar y aprender de un

proyecto que sigue en desarrollo y del que no se tiene un amplio conocimiento. Me senti retado
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y motivado a la vez, a seguir investigando y buscando la manera de aportar a la sociedad desde

la oportunidad que se me brindé.
Rodrigo Rosado Rivial

= Aprendizajes Profesionales
El proyecto me permitié desarrollar muchas de mis habilidades en el laboratorio. Creo que reforcé
mucho mi capacidad para desarrollar hipétesis acerca del porqué obteniamos ciertos resultados.
Ademsds de esto, cuando eran no deseados, también desarrolle la capacidad de buscar buenas
soluciones. Apendri de 0 una técnica nueva para crear sistemas de electrodeposicién para hacer

peliculas delgadas y nanoestrcuturas.

Aprendi nuevas técnicas para montar, limpiar y preparar muestras en general y su importancia

durante las caracterizaciones.

= Aprendizajes Sociales
Lo més importante de los aprendizajes sociales fue el desarrollo de mejores habilidades de trabajo
en equipo. La division de trabajo fue fundamental en el constante desarrollo del proyecto y esta

provino més que nada de buena comunicacién y cuando fallé, fua a causa de falta de comunicacion.

= Aprendizajes Eticos
Es un error separar por completo el proceso de aprendizajes éticos durante el desarrollo de pro-
yectos, en especial al hablar de materiales nuevos. Conocemos que el galfenol fue desarrollado
por primera vez como un proyecto de investigaciéon de la marina FEstado Unidense, por la impor-
tancia en la mejora de dispositivos utilizados por submarinos y otro de embarcaciones militares
con dispositivos de navergacién bajo el agua. Esto implica tener en mente consideraciones sobre

la moralidad de la investigacion.

Si bien el hecho de que el desarrollo haya provenido de dinero con la intencién de ser usado en
situaciones de guerra; y por lo tanto su existencia se puede ver como utilitariamente mala, esto
se debe poner en el contexto actual. Gracias a que esta investigacién se inicid, se puso al galfenol
en el foco de estudio y estd brindando mas opciones para que sean utilizados estos conocimientos
para crear mejores condiciones de vida para la gente. Ademads, el dar opciones de uso para una
tecnologia que tiene moralidad cuestionable permite que si se mantiene sin usarse el mal proposito

para el que fue diseniado, la moralidad del diseno inicial tendria que ser positiva.

= Aprendizajes Personales Aprendi muchas mds cosas de mi de lo que pensaba. El contexto de mi
vida en el que se ha estado desarrollando este proyecto me ha ofrecido la oportunidad de que
este me ayude a aprender de mis capacidades y limites al trabajar; de mis peculiaridades para
el trabajo en equipo y del tipo de persona con la que trabajo mejor. También identifiqué otra

forma en la que puedo motivar mis estudios y empujarme a ser mejor al trabajar en ellos.
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5. Conclusiones

Conclusiones
= Se logro desarrollar y caracterizar estructuras de Galfenol.

= Se utilizé el método de electrodeposicién a tres electrodos para una sintesis estable de las nano-

estructuras.

= Se identificaron los parametros de deposicién correctos para obtener la composicién de Fe-Ga

deseada en nanoestructuras embebidas en distintos tipos de membranas.
» Se utilizaron diferentes membranas en el desarrollo de nanoestructuras embebidas.

Se identificaron los métodos para aislar las nanoestructuras a partir de las membranas.

Perspectivas para el avance del proyecto
= Experimentar con pardmetros y montaje para reducir oxidacién en la muestra.

= Mejorar proceso de limpieza y aislamiento de nanoestructuras, asi como su preparacion para

caracterizacion.
= Estudiar el coeficiente de magnetostriccion en nanoestructuras.

= Analizar anisotropia magnética de las muestras.
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Anexos

Reactivo Pictogramas y NFPA. Caracteristicas Precauciones

- Punto ebullicion: 100 - Sustancia no
‘ °C peligrosa
’ <)> - Punto de fusion: 0 °C
<> - Presion de

vapor: (20°C) 23 hPa

Agua destilada (H20)

Isopropanol - Liquido y vapores muy | - Mantener alejado de
(C3H80) inflamables calor, superficies
- Provoca irritaciéon calientes, chispas
ocular grave llamas al descubierto y
- Puede provocar otras fuentes de
somnolencia o vértigo ignicion.
- Evitar respirar el
polvo/ el humo/ el gas,
la niebla/ los vapores/
el aerosol
- Evitar el vertido
tanto del producto
como de su envase al
medio ambiente
Acectona - Facilmente inflamable | - Conservar alejado dc
(C3H60) - Irrita los ojos toda llama o fuente de

- La exposicion repetida | chispas

puede provocar - Consérvese el
sequedad o formacion recipiente en lugar bies
de grietas en la picl ventilado

- La inhalacion de - Evitar el vertido
vapores puede provocar | tanto del producto
somnolencia y vértigo como de su envase al

medio ambiente
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Alcohol etilico - Facilmente inflamable - - Conservar alejad:
(C2H60) Irrita los ojos de toda llama o
- La exposicion repetida fuente de chispas
puede provocar sequedad o | - Consérvese el
formacion de grictas en la recipiente en lugar
piel bien ventilado
Hidréxido de sodio Caliente o fundido puede Provoca
(NaOH) reaccionar violentamente quemaduras graves
con el agua, en contacto en la piel y lesione:
con metales genera oculares graves.
hidrégeno lo que lo hace Mantener el
inflamable y explosivo. recipiente
herméticamente
cerrado.
Acido sulfarico - Liquido aceitoso, inodoro - No inducir el

(H2S504)

e incoloro a condiciones
normales. Toma un ligero
olor picante en caliente

- Densidad de vapor: 3.4

- Compuesto no explosivo
ni inflamable

-pH: 0.3

- Temperatura de

descomposicion: 30°C

vOmito en caso de
ingestién contacto
- Encaso de
contacto lavar con
abundante agua.
- No transportar co:
sustancias

explosivas

Citrato de Sodio.
(Na3C6HS507 »
2H20)
Peso molecular:

294.1 g /mol

N/A

No son necesarias
medidas especiales
No respirar el

polvo.
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Sulfato de Hierro
FeSO4 - 7H20

- Nocivo en caso de
ingestion

normales. Toma un
ligero olor picante en
caliente

- Masa molar: 278
g/mol

- Compuesto no
reactivo bajo
condiciones
ambientales
normales

Retirar las prendas
contaminadas
En caso de incendio, no
utilizar agua
Eliminar y desecharse

como residuos peligrosos

Sulfato de Galio

Masa molar: 445.63

Conservar unicamente ¢n

Ga2H2013S3 g/mol el embalaje original
Puede ser corrosivo Llevar guantes/gafas de
para los metales proteccion
Nocivo en caso de
ingestion

Sulfato de Sodio Masa molar: 142 Utilizacion de ventilacior

Na2S0O4 g/mol local y general. Tomar
material que es medidas de precaucion
normalmente estable, contra descargas
incluso bajo clectrostaticas
condiciones de
incendio
Cresol Masa molar: 108.1 Mantener el producto

g/mol alejado de los desagiies y
Toxico en caso de de las aguas superficiales

ingestion o en
contacto con la piel
Este material es
combustible, pero no
facilmente

inflamable.

y subterrineas.
Prever una ventilacion
suficiente. Manipulese y
abrase el recipiente con
prudencia. Areas sucias

limpiar bien.
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