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REPORTE PAP

Presentacion Institucional de los Proyectos de Aplicaciéon Profesional

Los Proyectos de Aplicacion 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. Asi, 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 desarrolld en el transcurso de su labor.

Resumen

En este proyecto se trabajé en la mejora del rendimiento de un compdsito piezoeléctrico
fabricado a partir de Sal de Rochelle y un elastémero, con el objetivo de aumentar la energia
eléctrica que genera al ser estimulado mecadnicamente. Ademds, para mejorar la
conductividad eléctrica y con ello aumentar la sefial, se realizaron pruebas con la adicién de
nanotubos de carbono (CNTs) mediante diferentes formas: en polvo, en membrana y
dispersos en diclorometano (DCM).

Se realizaron diferentes caracterizaciones para el estudio de los compdsitos, entre las que
se encuentran la espectroscopia de fotoelectrones (XPS), difraccién de rayos X (XRD),
microscopia Optica, microscopia electronica de barrido (SEM), y montajes experimentales
para medir la elasticidad y la sefial eléctrica que produce cada compdsito.

Se observo un aumento en la seial eléctrica generada por los compdsitos adicionados con

nanotubos, especialmente agregando la membrana funcionalizada y en polvo, puesto que



también fue evidente que el dispersante de los CNTs produce un efecto negativo en las

propiedades del material, afectando la elasticidad y la respuesta eléctrica del mismo.

1. Introduccién

1.1. Objetivos

General: Optimizar el rendimiento de un compdsito piezoeléctrico fabricado a partir de sal
de Rochelle en una matriz polimérica eldstica, mediante la adicion de nanotubos de
carbono, buscando una mejora en sus propiedades mécanicas y électricas para una futura
implementacién en un sistema de suministro de energia a un dispositivo médico de baja

potencia.

Especificos:
e Investigar en la bibliografia acerca de:

o Compdsitos poliméricos con propiedades piezoeléctricas.

o Sensores piezoeléctricos y cosechadores de energia, asi como sus técnicas
de caracterizacion.

o Propiedades de nanoestructuras conductoras como los nanotubos de
carbono, incluyendo métodos de sintesis, funcionalizacién, dispersién vy
adicién en compdsitos.

e Estudiar y definir la metodologia de fabricacion del compdsito piezoeléctrico con la
gue se obtengan resultados 6ptimos y reproducibles.

o Disefiar e implementar un montaje experimental para caracterizacion eléctrica.

e Disefiar e implementar un montaje experimental para medir las propiedades
eldsticas del material.

e Calcular los parametros que describen las propiedades elasticas y eléctricas del
composito (maddulo de Young, coeficiente piezoeléctrico y capacitancia).

e Estudiar métodos de adicién de nanotubos de carbono al compdsito piezoeléctrico



e Observar los efectos en la polimerizacidn, cristalizacién de la Sal de Rochelle y
respuesta eléctrica y eldstica del material con la adiciéon de nanotubos de carbono.

e Simulacién y disefio de circuito de lectura electréonico para amplificacion de seiial
eléctrica del compdsito piezoeléctrico y eliminacién de ruido.

e Simulacién y montaje de circuito medicidn de carga acumulada para caracterizacién

eléctrica de la energia generada con el tiempo.

1.2. Justificacion

Con el constante incremento en la demanda energética a nivel mundial y el cambio
climdtico generado por el uso exagerado de combustibles fésiles, ha surgido una necesidad
de nuevas tecnologias de captacién y almacenamiento de energia, es por esta razén que en
la actualidad se estan explorando distintas fuentes renovables de energia. Dentro del uso
de pequenos dispositivos inteligentes, que se utilizan para una gran variedad de
aplicaciones distintas, se ha encontrado la necesidad de crear dispositivos autosustentables
como parte de sistemas cosechadores de energia, los cuales consisten en convertir la
energia presente en el medio ambiente en energia eléctrica utilizable. (Alvarado et al.,
2012) . Existen muchos proyectos en desarrollo que buscan cumplir estos objetivos, entre
los que destacan los polimeros conductores, los compdsitos de nanoparticulas metalicas,

entre otros (Rosa, 2014)

A pesar de que existen fuentes de energia renovable que se pueden utilizar para
aplicaciones a mayor escala, el desarrollo de tecnologias de aprovechamiento de energia
en escalas pequeiias brinda una alternativa al uso de baterias en sistemas electrénicos
portatiles, aportando a reducir los efectos negativos en el medio ambiente y mejorando los
tiempos de vida de este tipo de sistemas. (Aldape & Delgado, 2012).

Lo que se busca hacer en este proyecto es un sistema multifuncional tipo cosechador de
energia, por lo que se pretende desarrollar un compésito piezoeléctrico con sal de Rochelle

basado en la transformacion de energia mecdnica o de movimiento en electricidad; esta



energia podrd ser capturada y almacenada para pequeios dispositivos auténomos
inaldmbricos.

Este proyecto busca implementarse en distintas areas de aplicacién como, por ejemplo, la
recoleccién de energia por medio de la energia mecanica o vibracional. Es posible
aprovechar los movimientos generados en el cuerpo humano (caminar, correr,
movimientos en extremidades, latidos de corazén, entre otros) haciendo un sistema que
pueda detectar este tipo de estimulos mecanicos, captarlos, transformarlos y almacenarlos
para generar energia aprovechable, este tipo de movimiento generado por el humano, que
es capaz de generar densidades de potencia de 4 pyW/cm?3 (Alvarado et al., 2012) puede ser
aprovechado para dispositivos biomédicos de monitoreo, que requieren potencias menores
alos 100 uW (Rasouli & Phee, 2010). Para este tipo de aplicaciones, se debe de buscar que
los materiales utilizados permitan tener un sistema ligero, flexible, biocompatible y
resistente, destacando la importancia del uso de un elastémero, ya que este seria apto para
ser utilizado como un cosechador de energia portable y ligero, alimentando dispositivos
electréonicos que requieran de caracteristicas como eficiencia de conversién de energia y

acoplamiento a distintos medios.

1.3 Antecedentes

El desarrollo de los dispositivos electrénicos de nueva generacidon requiere de una
innovacion en cuanto a miniaturizaciéon y portabilidad. Debido a la reduccidn de los tamanos
de estos dispositivos, la energia necesaria para abastecerlos es igualmente muy baja,
haciendo posible su funcionamiento Unicamente con la utilizacién de la energia limpia
recolectada del entorno, tales como como la energia solar, térmica, mecanica, magnética,

entre otras. (Wang, 2013).

Algunos de los dispositivos que pueden alimentarse con cosechadores de energia son
sensores quimicos y biomoleculares ultrasensibles, microelectrénicos, nanorobots,
sensores ambientales méviles y remotos, electrénicos portatiles personales, etc., esto

debido a que no necesitan de un gran consumo de energia para su funcionamiento, pues



funcionan a base de micro/nanosistemas (MNSs), que, a su vez, requieren de una cantidad

minima de potencia para su funcionamiento.

En los ultimos afios se han desarrollado diferentes proyectos para intentar crear sistemas
de alimentacidn de energia para los nuevos dispositivos electrénicos, ayudar en el campo
de la transformacién de energia o para el desarrollo de nuevas tecnologias innovadoras
multifuncionales, esto se busca aprovechando las propiedades de los materiales como por
ejemplo su conductividad, resistencia, flexibilidad, piezoelectricidad, entre otras. Por lo que
la nanotecnologia estd en busca de desarrollar materiales que tengan las propiedades y
caracteristicas 6ptimas para desarrollar mas de una funcién a la vez conociendo vy
modificando las propiedades de los diferentes elementos. Wang & Wu (2012) presentan
algunas de las tecnologias aplicadas en MNSs, entre una de ellas se encuentran los
desarrollados a partir de materiales piezoeléctricos los cuales son capaces de convertir la
energia proveniente de estimulos mecdanicos o vibraciones a energia eléctrica, desde
cientos de micro watts hasta algunos mili watts por centimetro cubico.

Existen diferentes ejemplos de compdsitos y polimeros que buscan producir o transformar
energia a través de diferentes medios, como los polimeros piezoeléctricos los cuales
pueden convertir un voltaje en energia mecanica y viceversa. Son ampliamente
considerados en aplicaciones que involucran actuacién electromecdnica y deteccion
mecano-eléctrica. Los polimeros piezoeléctricos consisten en materiales que experimentan
un cambio de forma o dimension cuando se exponen a un campo eléctrico. El régimen
aplicado de voltaje, corriente, forma de onda, duracidn e intervalo entre pulsos del estimulo
externo aplicado permite un control preciso de la transformacidon de energia eléctrica en
mecdnica (Rosler, 2012). Ademds existen polimeros conductores, los cuales estan
compuestos de matrices poliméricas aislantes cargadas con rellenos electro conductores,
por ejemplo, grafeno, nanotubos de carbono y nanoparticulas metdlicas (Rahaman, 2017).
También tenemos que hablar no solo de polimeros piezoeléctricos sino también de
materiales que tengan esta propiedad y puedan ser aprovechados en este campo, por

ejemplo, el titanato zirconato de plomo (PZT) que es un material ceramico de perovskita



que muestra un marcado efecto piezoeléctrico. Dentro de sus propiedades eléctricas esta
la permitividad relativa del titanato de zirconato de plomo donde puede oscilar entre 300 y
20000 F/m, dependiendo de la orientacion y el dopado. Al ser un material piroeléctrico,
este material desarrolla una diferencia de voltaje en dos de sus caras bajo condiciones
cambiantes de temperatura; en consecuencia, el PZT se puede utilizar como sensor de calor.
También, es ferroeléctrico lo que significa que tiene una polarizacién eléctrica espontanea
(dipolo eléctrico) que se puede invertir en presencia de un campo eléctrico. Ademas, exhibe
una ruptura dieléctrica dependiente del tiempo: la ruptura puede ocurrir bajo tensién de
voltaje constante después de minutos u horas, dependiendo del voltaje y la temperatura,
por lo que su rigidez dieléctrica depende de la escala de tiempo en la que se mide. Por lo
tanto, el PZT es uno de los materiales piezoeléctricos mas utilizados para la recoleccién de
energia mecdnica (Cerdeiras Montero, 2016). Sin embargo, debido a algunos problemas
sobre la toxicidad del plomo y la sustentabilidad a largo plazo, actualmente se estdn
desarrollando materiales alternativos que solucionen estas deficiencias.

En la investigacién y desarrollo de MNs piezoeléctricos existe un material de gran interés
debido a su bajo costo, buenas propiedades mecanicas y piezoeléctricas, biocompatibilidad
y su gran versatilidad de uso, este es la sal de Rochelle o tartrato de sodio y potasio
(KNaCsH406: 4H,0) debido a que al momento de cristalizarse presenta una excelente
respuesta piezoeléctrica, siendo un gran candidato para su funcionalizacién con algun otro
material micro/nanoestructurado. A pesar de las grandes oportunidades de aplicacién que
otorgan las propiedades de la sal de Rochelle, actualmente es un material poco estudiado
en cuanto a su funcionalizacién.

Una de las grandes ventajas y bondades de los polimeros son sus propiedades mecanicas y
fisicas como lo son la maleabilidad, no son corrosivos, son biodegradables, ligeros, aislantes
de temperatura, etc., por lo que son una gran herramienta para integrar a otros sistemas
mas complejos que requieren de dichas propiedades. Existe una gran variedad de
polimeros, pero los mas utilizados para aplicaciones eléctricas y mecanicas son el
Policarbonato (PC), Poliuretano (PU), Polisterineo (PS), Polidimetilsiioxano (PDMS) vy

Ecoflex. Por lo tanto, el tener estas propiedades en nuestro material nos proporciona la



ventaja de poder aplicarlo directamente en el cuerpo humano sin tener algin problema
respecto a corrosion, rigidez y/o transmisor de calor, donde ademas al agruparlo con la sal
de Rochelle permite que pueda obtener en conjunto propiedades piezoeléctricas. El
elastémero Ecoflex por si solo no tiene propiedades piezoeléctricas que puedan ayudar al
desarrollo eléctrico, pero en conjunto con la sal permite el desarrollo de un compésito con
las propiedades mecanicas del elastémero y las propiedades piezoeléctricas de la sal.

Por otro lado, los nanotubos de carbono (CNT) son nanoestructuras muy prometedoras
gracias a sus propiedades térmicas, eléctricas, dpticas y mecdnicas. La adicién de estos a
otros materiales puede mejorar su conductividad eléctrica, produciendo nanocompuestos
mejorados. En especifico, los materiales poliméricos flexibles generalmente tienen baja
conductividad eléctrica, lo que limita su aplicabilidad, pero se pueden utilizar varios
métodos para mejorar su conductividad eléctrica mediante el uso de CNT con el fin de
producir conductores estirables para dispositivos electrénicos portatiles multifuncionales
(Abdulhameed et al., 2021).

Existen muchos materiales, elementos o proyectos los cuales buscan aprovechar la
propiedad de la piezoelectricidad para poder desarrollar una nueva tecnologia de
generacién de energia para dispositivos de nueva generacion, este proyecto busca seguir
esa linea, desarrollar un sistema autosustentable y biodegradable el cual pueda ayudar a la
produccién de energia por medio del aprovechamiento de un estimulo mecanico, en este
caso para dispositivos de baja energia, ademads de que este no solo produzca la energia
necesaria, sino que también pueda realizar diferentes funciones dependiendo el campo en

el que se quiera emplear.

1.4. Contexto

Los ultimos afios han estado marcados por un fendmeno indiscutible, es el creciente ritmo
al que evoluciona la tecnologia. Esta velocidad imparable a la que los dispositivos que
utilizamos mejora hacen que al poco tiempo de disponer de ellos tengamos que cambiarlos.
A veces por simple capricho, otras por necesidad, ya que el avance imparable de tecnologia

hace que nuestros aparatos se queden obsoletos muy rdpidamente, desechamos a diario



toneladas de productos electrénicos. Segun un estudio del Instituto de Ecologia elaborado
en 2010, México genera trescientas mil toneladas de basura electrdnica al afio con una tasa
de crecimiento del 6% anual (Rocha-Rangel, 2012).

En la actualidad, los dispositivos electrénicos inaldmbricos son cada vez mas utilizados, lo
gue implica un aumento en el uso de baterias o almacenadores de energia. Sin embargo,
estas pueden llegar a ser contaminantes debido a las sustancias que utilizan para generar
electricidad. De hecho, el PNUMA (Programa para el Medio Ambiente de las Naciones
Unidas), calcula que se generan en todo el mundo cerca de 50 millones de toneladas de
aparatos electronicos que son desechados anualmente, lo cual nos hace ver que los nuevos
desarrollos tecnoldgicos que se lleven a cabo deben tener como objetivo ser
autosustentable para poder ser usado de forma mas prologada y aprovechar mas el tiempo
de vida de este. Los proyectos enfocados a la produccidn de energia para dispositivos de
baja energia son tecnologias emergentes, ya que los nuevos dispositivos son pequeios y no
requieren de grandes cantidades de energia y lo que se busca es suministrarlos por
cosechadores de energia autosustentables y biodegradables.

En el dmbito del cuidado de la salud, existen dispositivos médicos portatiles que monitorean
signos vitales, niveles de hormonas, etcétera... lo que permite la prevencién, el tratamiento
oportuno y seguimiento de la evolucién de enfermedades. Por este motivo, hacer dichos
dispositivos de manera que sean autosustentables en términos energéticos permitiria que
tengan una vida util mas larga, reduciendo el costo a largo plazo para los usuarios.

El presente proyecto tiene como propdsito desarrollar un compdsito piezoeléctrico para la
obtencién de energia a partir del movimiento del cuerpo humano, por lo cual se comenzd
por conocer las concentraciones adecuadas a utilizar del elastémero ECOFLEX y la sal de
Rochelle, ademas de encontrar el mejor método de preparacion que permitiera la
polimerizacién adecuada para la eliminacion de aire y la cristalizacion de la sal piezoeléctrica
evitando la sedimentacidn de esta. Con el fin de aumentar y mejorar la sefial producida por
el compésito, se implementé la adicidon de nanotubos de carbono, los cuales, gracias a sus
excelentes propiedades de conduccién, pueden ayudar a mejorar la conductividad en el

material.



2. Desarrollo

2.1. Sustento tedrico y metodoldgico

La principal funcién de un cosechador es capturar la energia del medio que lo rodea en lugar
de obtenerla de un recurso externo, para después almacenarla y transformarla en
electricidad que pueda alimentar a diversos dispositivos o aparatos electrénicos de baja
energia. Este objetivo se logra a partir del uso de materiales con propiedades de
transformacion de energia, entre los que se encuentran los piezoeléctricos, los cuales
capturan la energia vibracional o mecanica del entorno y la transforman en energia eléctrica

(Aldape & Delgado, 2012).

Los materiales que tienen propiedades piezoeléctricas, entre los que se encuentra la Sal de
Rochelle utilizada para este proyecto, generan un campo eléctrico al ser sometidos a una
deformacion. Esto sucede por la distribuciéon de cargas en la estructura cristalina no
centrosimétrica, que al ser deformada crea una diferencia de potencial, es decir, un voltaje
(Ortega, 2016). También se puede obtener este efecto de forma inversa, aplicando un

voltaje se genera una deformacioén (Figura 1).

(a) EFECTO DIRECTO (b)  EFECTO INVERSO

Figura 1. Efecto piezoeléctrico (a) directo y (b) inverso. (Brafia, 2016).

Sin embargo, para que dicha sal pueda funcionar como piezoeléctrico, debe de ser

sintetizada con estructura cristalina definida, bajo ciertas condiciones y parametros. El
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cristal de esta sal, con férmula molecular C4HsKNaOs * 4H,0 y la estructura quimica
mostrada en la Figura 2 presenta un rango de temperaturas delimitado por dos puntos de
Curie de -18°C (249K) y 24°C (291K) (Figura 3) donde puede comportarse como
ferroeléctrico, lo que le permite mantener una polarizacién y posteriormente generar una
diferencia de potencial. El cambio en la propiedad eléctrica del material proporcionado por
la temperatura se debe a la estructura cristalina que presenta bajo dichos parametros, la

cual corresponde a la estructura polar monoclinica (Kao, 2004).

O OH

O'Na*
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Figura 2. Estructura Sal de Rochelle (Wikipedia, 2019)
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Figura 3. Grafico de la constante dieléctrica (k) de la sal de Rochelle en funcidn de la temperatura (Kao, 2004).
Para la sintesis de los cristales de Sal de Rochelle se deben estudiar primero ciertos
parametros como la temperatura de fusién de la sal que ronda entre los 70°-80°C y su
solubilidad en agua que es de 73g/100g de H,O a temperatura ambiente (24° C)

(Mallinckrodt Baker, 2008), esto debido a que el proceso en general consta de disolver la
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sal en agua para después dejar en reposo con el objetivo de lograr la cristalizacidn. Variando
pardmetros como agitacion y temperatura, la solubilidad de la sal puede cambiar,
permitiendo que se logren concentraciones mds altas en una solucién hasta el punto de una
sobresaturacién. La temperatura y la concentracion ideal para sintetizar cristales de la sal
de Rochelle, es de 50°C a una concentracién de 1060g/L (Osorio Vazquez, s.f.). Por
consiguiente, las temperaturas de sintesis pueden influir en el comportamiento

piezoeléctrico, con diferencias en cuanto a la energia eléctrica que generan.

Para la obtencién de propiedades mecdnicas mas versatiles, los polimeros son una gran
opcién, ya que sus estructuras complejas que se conforman por la unién de moléculas mas
pequefias conocidas como mondmeros; que forman grandes cadenas lineales, ayudan a la
obtencién de propiedades como facil maleabilidad, buena resistencia a la corrosién y
resistentes a condiciones de esfuerzo. Los polimeros sintéticos provienen en su mayoria del
petréleo y a diferencia de los naturales son elaborados por el hombre. Existe una gran
diversidad de polimeros sintéticos como el nylon, el poliestireno, el policloruro de vinilo
(PVC), el polietileno, etc., y son usados ampliamente en toda la industria manufacturera
como embalajes para alimenticios, farmacos, electrodomésticos, juguetes, utensilios,

vehiculos que hacen parte del amplio campo de aplicacién que tienen.

No obstante, hay un subconjunto de polimeros que tienen cierta particularidad o propiedad
mecanica; su alta elasticidad, los cuales son nombrados elastomeros. Los elastomeros
estan hechos de polimeros unidos por enlaces quimicos con una estructura ligeramente
reticulada; ahora bien, sin los enlaces cruzados, la tensién aplicada a un elastdmero daria
lugar a una deformacién permanente, debido a ello el material se caracteriza por un alto
alargamiento, flexibilidad y elasticidad, que ayuda a evitar que el material se agriete, se

deforme o se rompa (Nogera, 2021).

En este proyecto se utiliza el elastdmero Ecoflex por sus propiedades, ya que es un material
de baja viscosidad, cuando endurece es ahulado, muy suave, resistente y elastico; puede
estirarse hasta 10 veces mas alld de sus dimensiones originales sin desgarrarse, y regresara

a su forma original sin deformacion, ademas de que el Ecoflex es un elastémero
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biodegradable ya que este se descompone en menos de 60 dias, en contraste con los 100
afios que como media tarda en descomponerse el pldstico habitualmente utilizado en la

actualidad (Performance Polymers, s.f.).

Dado que este elastdomero no posee propiedades conductoras, la adicion de CNTs puede
aumentar la conductividad del compdsito y por ende mejorar la respuesta eléctrica
producida. Una técnica muy comun para la sintesis de nanotubos es mediante deposicion
quimica de vapor (CVD por sus siglas en inglés), donde se utilizan altas temperaturas
alrededor de los 800°C y se requiere una atmodsfera de gases inertes como el argén
(Kalamaran et al., 2000). Ademas, en este ambiente controlado ocurre un proceso de
pirélisis que hace posible la alineacién de los nanotubos en manojos o ramilletes, si se
controlan ciertos factores como la magnetizacién. Por otro lado, también es posible
modificar el diametro de los nanotubos utilizando nanoparticulas como semilla, entre las

que pueden utilizarse las de hierro (Satishkumar et al., 1999).

Se han producido haces de nanotubos alineados mediante pirdlisis de ferroceno junto con
metano, acetileno o butano. Se ha descubierto que las mezclas de ferroceno y acetileno son
ideales para la produccidon de haces de nanotubos alineados compactos. Los haces de
nanotubos estan asociados con nanoparticulas de hierro con didmetros en el rango de 2 a

13 nm.

Caracterizacion de las propiedades

Para definir algunas propiedades mecanicas del compdsito, se puede medir su elasticidad a
través del modulo de Young, que relaciona el comportamiento elastico de un material con
la fuerza que se le aplica y el aumento en la longitud de este. Este pardmetro se puede
calcular experimentalmente a partir de una gréfica de esfuerzo-deformacién como la que
se puede observar en la Figura 4 (Ortiz & Cruz, 2022). El mddulo de Young o de elasticidad
es la pendiente de la recta en la zona eldstica del diagrama, la cual esta limitada por el limite
eldstico. Se puede expresar con la Ecuacidon 1, donde ¢ representa el esfuerzo ingenieril,

gue se obtiene a partir de la fuerza aplicada y el area de la seccién transversal donde se
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aplica la fuerza y € representa la deformacién longitudinal, que se obtiene a través del

cociente entre la deformacion y la longitud inicial. (Vifias & Mancini, 1998)

o F/A )
E=-=— Ecuacién 1. Médulo de Young
& AL/LO

1: Limite proporcional
2: Limite elastico
3: Punto de fractura
4: Resistencia a la traccion
<,_}_< Modulo de resiliencia
Tenacidad estética

Figura 4. Diagrama esfuerzo-deformacion generalizado (Vifias & Mancini, 1998)

Para la caracterizacién dptica del compdsito se utilizd un microscopio éptico, el cual es un
instrumento que permite observar en un tamafio aumentado elementos que son
imperceptibles a simple vista. Su funcionamiento esta basado en un conjunto de lentes y el
uso de luz visible para aumentar la imagen de una muestra. Dentro del sistema dptico se
incluye un foco (también denominado fuente de luz) que emite rayos de luz dirigidos hacia
la muestra. Antes de llegar a la muestra los rayos atraviesan un condensador, cuya funcion
es concentrar los rayos de luz sobre la preparacion a observar. Habitualmente el
condensador esta acoplado con un diafragma para regular la cantidad de luz incidente. El
siguiente elemento dptico es el objetivo, esta parte del microscopio consiste en un conjunto
de lentes que reciben la luz proveniente de la muestra y permiten aumentar la imagen
observada. Por ultimo, el ocular amplia la imagen proveniente del objetivo y es a través de

él que se puede observar finalmente la muestra (Mertz, 2019).
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Para la caracterizaciéon de los compdsitos adicionados con nanoestructuras, una de las
técnicas mas utilizadas es la microscopia electrénica de barrido (SEM). En estos equipos se
utiliza un haz de electrones y se detectan las interacciones que tiene con la materia, de
manera analdgica a la luz en el microscopio dptico (Figura 5). El SEM permite observar la
morfologia de una muestra a escalas muy pequenas, debido a que su resolucién es mayor
que la dptica. Existen distintos tipos de interacciones electron-materia que se pueden
detectar y brindar informacion importante sobre la muestra analizada (Figura 6), en el caso
de los microscopios SEM se detectan principalmente dos tipos de electrones, los electrones
retrodispersados (BSE por sus siglas en inglés) y los secundarios (SE por sus siglas en inglés).
Haciendo uso de este mismo equipo, es posible determinar la composicidon quimica de un
compuesto, detectando los rayos X caracteristicos que se producen de la interaccion con el
haz de electrones, con una técnica denominada espectroscopia de energia dispersiva (EDS

por sus siglas en inglés) (Mohammed & Abdullah, 2018).

electron beam

Electron Gun Auger Electrons (AE) Secondary Electrons (SE)

surface atomic (SEM)

Anode

Condenser Characteristic X-ray (EDX) Backscattered Electrons (SE)
él;ﬁ:ment s — Aperature e e cm:os i atomic number and phase differences
— T Continuum X-ray
“-'.' HJ Cathodoluminescence (CL) (Bremsstrahlung]
o 4 Cond Lens 1 electronic states |nlormalvon

Variable Aperature| | ;"._' Cond Lens 2
Holder S
- . Stigmator
| — g
Deflection Coil
Secondary
- Electron
Detectors
=t

~— Cond Lens 3

SAMPLE

Specimen -T
Chamber Inelastic Scattering

composition and bond states (EELS) Elastic Scattering
Vacuum Incoherent Elastic structural analysis and HR imaging (diffraction)
Scattering V

Transmitted Electrons

Figura 6 5. Volumen de interaccion materia-electron

Figura 5. Composicion de un SEM. (Duque,2017) (Thermofisher, s.f.)

Para el analisis de la composicidon quimica de un material, una técnica muy utilizada en la

investigacion de polimeros para aplicaciones biomédicas es la espectroscopia

15



fotoelectrénica de rayos X (XPS por sus siglas en inglés), que realiza un analisis detallado de
superficie a partir de un haz de rayos X que interacciona con la muestra. Esta técnica provee
de informacidn elemental analizando muestras de alrededor de 20 — 200 A de profundidad
en materiales sélidos, brindando informaciéon sobre los elementos y los enlaces quimicos

presentes (Andrade, 1985).

Hemispherical

Monochromator

Aluminum
Ka X-rays

Detector

J
Sample surface
Aluminum anode

Figura 6. Funcionamiento de un XPS. (https://grimmgroup.net/research/xps/background/)

Para identificar la estructura cristalina de los materiales se puede emplear la espectroscopia
por difraccién de rayos X (XRD por sus siglas en inglés). Detectando los rayos dispersados,
mediante la ley de Bragg, se obtienen patrones de difraccion con los que se pueden conocer
las direcciones cristalinas presentes en la muestra (Figura 7) (Khan et al., 2020). Esto serd
util para identificar la direccidn cristalina de la sal de Rochelle y poder relacionarlo con sus

propiedades piezoeléctricas.

Incident X-rays Diffracted X-rays

2d sin®

Constructive interference when
ﬂ Q@ O \-2dsine

Bragg's Law

© 0\ o g © O

Figura 7.- Funcionamiento de un XRD. (X-ray diffraction (XRD) :: Anton Paar Wiki, s. f.)
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En la literatura se reportan estudios de XRD para el Ecoflex, donde se observan picos anchos
alrededor de 10y 20° (Figura 8). También se tienen identificados los picos correspondientes

a cada direcciodn cristalina de la sal de Rochelle, como se muestra en la Figura 9.

pure Ecoflex
_ \ AB/Ecoflex
. ¢ ——CNTs/AB/Ecoflex
A\
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b \\ ‘\. MMM
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Figura 8. Espectro XRD para el ECOFLEX (curva naranja superior). (Zhang et al., 2020).
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Figura 9. Picos correspondientes a las direcciones cristalinas de la sal de Rochelle. (Shyju et al., 2012).

Para caracterizar eléctricamente al compdsito y cuantificar la senal eléctrica que se genera,
se utilizard un circuito electrénico que funcione para filtrar el ruido ambiental y amplificar
la sefial eléctrica y asi lograr tener mediciones mas precisas. Para esta causa, se ha
propuesto un circuito integrado en una tarjeta o PCB, mismo que tendra amplificadores
operacionales (OPAMP), resistores y capacitores, cada uno con diferente funcién pero que

se complementan entre si para obtener una mejor lectura de las sefales eléctricas que
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generara el compdsito. Finalmente, para medir esta sefial eléctrica amplificada se hard uso
de un osciloscopio, el cual es un dispositivo capaz de medir magnitudes de sefiales

eléctricas, de manera cuantitativa y/o en forma de ondas u oscilaciones mediante graficos.

Como complemento de la caracterizacidn del material, se utilizara un circuito de mediciéon
de carga acumulada. Debido a que la carga producida por un material piezoeléctrico es
normalmente muy pequefia, es necesario amplificar la sefial generada. Este circuito,
conformado por amplificadores operacionales, resistores y capacitores brindara un voltaje
de salida a partir del cual sera posible encontrar la carga acumulada despejando a partir de

la siguiente expresion:
1

Vour=—/] —1dt = —— Ecuacién 2. Carga acumulada (Kleim, 2018)
F

Para realizar las mediciones, se utilizaran dos fuentes de voltaje conectadas al amplificador
OPAMP y un osciloscopio para medir la sefial de salida a partir del voltaje de entrada

generado por el piezoeléctrico.

2.2. Planeacién y seguimiento del proyecto

e Descripcion del proyecto

El presente proyecto consiste en la fabricacidn de un compdsito piezoeléctrico a
base de Sal de Rochelle y el elastdmero Ecoflex adicionado con nanoestructuras para
el suministro de energia a dispositivos de baja potencia. El planteamiento del
proyecto busca que el compdsito sea capaz de generar respuestas mecanicas y
eléctricas estables y suficientes para su uso como cosechador de energia en
dispositivos médicos autosustentables.

Para lograr los resultados esperados, se implementaran distintas metodologias de
trabajo. Primeramente, realizard una investigacion del estado del arte para
comprender el efecto de los parametros de fabricacion del compdsito en su
respuesta como material piezoeléctrico, al igual que un estudio del efecto de la

metodologia de cristalizacion de la Sal de Rochelle en su comportamiento para la
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optimizacién de resultados y estandarizacidon de la metodologia de fabricacion. A
partir de estos factores, se desea encontrar una metodologia sencilla y reproducible
para su posible futura aplicacidn industrial.

A través de la adicién de los nanotubos de carbono se busca mejorar la
conductividad del material, aumentar la sefal y mejorar la estabilidad de la
respuesta eléctrica del compdsito, se estudiardn distintos métodos de adicién de
estas estructuras, principalmente utilizando los MWCNTs funcionalizados vy
dispersos en un solvente, en polvo y en una membrana funcionalizada.
Adicionalmente, se disefiard e implementard un circuito de lectura eléctrico con el
objetivo de amplificacidn de la seial eléctrica y la filtracion de ruido en mediciones
eléctricas, y también se complementara con un circuito de medicién de carga
acumulada.

Por otro lado, también se estudiard la composicion, microestructura y las
propiedades mecdnicas del material, utilizando diferentes técnicas de
caracterizacion como la microscopia dptica y SEM, espectroscopia XPS, XRD y un

montaje experimental para medir la elasticidad.

e Plan de trabajo

En la Tabla 1 se presenta de manera resumida el cronograma de trabajo del
proyecto, mismo que estuvo sujeto a cambios y ajustes durante el desarrollo de las
actividades. En adicion al trabajo de investigacién y de laboratorio, se tuvieron
reuniones semanales junto con la profesora PAP para contar con una evaluacion

continua del trabajo realizado.

Tabla 1. Plan de trabajo

Semana en Actividades realizadas/planteadas

calendario escolar

1 Investigacion bibliografica.
2 Sintesis nanoparticulas de plata.
3 Estudio de pardmetros de fabricacidén en compdsitos
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4 Estudio de la cristalizacion de la Sal de Rochelle en un
compuesto sobresaturado.
5 Analisis de polimerizacién de elastdmero con solventes
organicos para adicién de nanotubos de carbono
dispersados.
6 Control y simulacién de circuito de lectura para
eliminacién de ruido y amplificacién de seiial eléctrica.

7 Montaje experimental para mediciones de resistencia

mecdnica de compdsitos. Caracterizacion elastica de
compositos.

8 Planteamiento e implementacion de circuito de medicién

de energia acumulada generada por los materiales
piezoeléctricos
9 Adicién de nanotubos de carbono a compdsitos con
variacién en parametros de fabricacion.
10 Caracterizacién eléctrica y mecanica de compdsitos con
nanotubos de carbono
A1 Andlisis de resultados y estandarizaciéon de metodologia
de adicién de nanotubos de carbono.
12 Estudio del efecto de la frecuencia, amplitud y fuerza en
respuesta eléctrica de los compdsitos

13 Estandarizacién de metodologia de cristalizacion de Sal
de Rochelle a base de caracterizaciones con rayos X.

14 Mediciones finales de propiedades eléctricas y mecdanicas

de los compdsitos.
15 Andlisis de resultados y trabajo en reporte y presentacion
final.
16 Entrega de reporte PAP y presentacidn final.
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e Desarrollo de propuesta de mejora

Compésito piezoeléctrico

La metodologia de fabricacién del compdsito se realizé de manera similar a la que

se trabajé en semestres anteriores, como se muestra en el diagrama de la Figura 10,

se comenzd por anadir Sal de Rochelle en bruto en proporcién 1:1 al elastémero

ECOFLEX 00-33AF en moldes de plastico de 4.5 x 4.5 cm y, de manera manual con

un agitador de vidrio, se mezclé hasta obtener una solucion homogénea vy

uniformemente distribuida. Se continud por introducir el compdsito al bano

ultrasdnico bajo distintos valores de temperatura, frecuencia, potencia y tiempo en

bafio, estos valores se han estudiado y se han variado buscando encontrar mejores

respuestas eléctricas del compdsito. De manera general, se utilizan las condiciones

mostradas en la Tabla 2.

Elastémero Sal de Rochelle

./

i
umay

Agitacion manual
9 Barfio ultrasénico

Figura 10. Diagrama de metodologia de fabricacion de compdsito piezoeléctrico

Tabla 2. Condiciones de bafio ultrasonico para fabricacion de compositos 1:1

Condiciones bafio ultrasonico
Potencia 80 %
Frecuencia 80 kHz
Temperatura 25-45°C
Tiempo 20 min

Cristalizacion de Sal de Rochelle

Se exploraron distintas metodologias de cristalizacién de la Sal de Rochelle con el

objetivo de optimizar los resultados de las caracterizaciones eléctricas del material
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al igual que estandarizar la metodologia de cristalizacién de esta. A continuacién, se

presentan los métodos de cristalizacion utilizados.

1. Se fabricaron compdsitos sobresaturados de Sal de Rochelle para el estudio de
su crecimiento cristalino con rayos X. Para su fabricacion, se siguid la
metodologia presentada en la Figura 10 con una relacidon de 1:1.5 entre el
elastémero ECOFLEX y la Sal de Rochelle, respectivamente. Para tener una
comparativa entre los efectos de la temperatura en bafio ultrasdnico en el
crecimiento de las estructuras cristalinas de la sal, se realizaron dos muestras,
una con temperatura ascendente (25 - 45 °C), y una con temperatura constante
(34 £3°Q).

2. Se cristalizé la Sal de Rochelle previo a la adicidn al compdsito sobresaturando
10 g de la sal en 5 mL de agua destilada bajo agitacién magnética a una
temperatura constante de 40 °C. Después, se continudé por dejar reposar la

solucién sobresaturada hasta que se secaran los cristales obtenidos.

Nanotubos de carbono

Los nanotubos de carbono de capa multiple (MWCNTs por sus siglas en inglés)
utilizados en el proyecto fueron brindados por la universidad IBERO CDMX como
trabajo colaborativo. Fueron sintetizados por pirdlisis de ferroceno en equipo
especializado, utilizando la técnica descrita anteriormente, a cargo del Dr. Felipe
Cervantes Sodi, con la colaboracién de los estudiantes de Ing. Fisica Carolina

Hernandez Tinoco y Cesar Jarem Nabor Pacheco.

Los nanotubos obtenidos estan aglomerados en manojos, por lo que se les aplico
una funcionalizacién con acido nitrico (HNO3s) y acido sulfurico (H2S04) para hacer
posible su dispersion (Yuliantoro et al., 2021). Lo que se obtiene de este tratamiento
se lava con agua vy se filtra al vacio, obteniendo una membrana que posteriormente

puede dispersarse en diferentes solventes, utilizando un homogeneizador
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ultrasénico e intervalos de agitacién. Se hizo una dispersion en DCM con una

concentracion de 0.9 mg/mL.

Compdsito piezoeléctrico adicionado con hanoestructuras.

Como parte del planteamiento de la adicion de MWCNTSs al compdsito dispersos en

un solvente organico, se realizaron pruebas de polimerizaciéon del elastémero

Ecoflex bajo distintas concentraciones de solventes para encontrar el solvente y la

cantidad éptima del mismo. A partir de los resultados obtenidos en la Tabla 3 se

concluyd que el solvente 6ptimo seria el Diclorometano (DMF) y que 1 mL de

solvente por cada 2 g de polimero serian los 6ptimos para obtener la maxima

cantidad de nanoestructuras posibles sin que se pierda la polimerizaciéon del

elastomero.

Tabla 3. Resultados obtenidos de pruebas de polimerizacion de ECOFLEX con distintos solventes

Muestra Solvente Proporcion en Estado de polimerizacion.
utilizado Compédsito estandar
1:1 (2g ECOFLEX)
1 0.4 mL DCM Polimerizacion obtenida en
30 minutos.
2 1 MIDCM Polimerizacion obtenida en
DCM 50 minutos.
3 2 mLDCM No se obtiene en tiempo
efectivo
4 0.4 mL Tolueno Polimerizacion obtenida en
40 minutos
5 1 mL Tolueno Polimerizacion obtenida en
Tolueno .
60 minutos
6 2 mL Tolueno No se obtiene en tiempo
efectivo
7 0.4 mL DMF
DMF m
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1 mL DMF

2 mL DMF

No obtenido en tiempo
efectivo, generacién de
burbujas en polimero

Se realizaron pruebas de adicion de los MWCNTSs utilizando tres métodos de adicién

distintos y con distintas concentraciones de nanotubos. Se agregaron los MWCNTSs

junto con la Sal de Rochelle en los moldes con Ecoflex para después ser mezclados

manualmente e insertados en el bafio ultrasénico; se utilizaron nanotubos

funcionalizados dispersados en DCM (concentracion de 0.9 mg/mL), nanotubos

funcionalizados en membrana y nanotubos en polvo. En la Tabla 4 se muestran los

pardmetros de fabricacidn y concentraciones de MWCNTSs para cada muestra.

Tabla 4. Parametros pruebas de adicion MWCNTSs

Método de Tiempo en baio
Muestra Cantidad agregada
adicion MWCNTs ultrasénico [min]
1 0.25 ml 40
2 0.5 ml 40
3 0.6 ml 60
Dispersion en
4 0.75 ml 60
DCM (0.9 mg/ml)
5 1ml 70
1 ml (secado
6 80
previo a la adicion)
7 0.9 mg 20
8 Polvo 5mg 20
9 10 mg 20
10 Cuadro 20
Membrana Linea gruesa (4.5
11 20
mm x 3.8 cm)
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Linea delgada (2
12 20
mm x 3.8 cm)

Caracterizacion _morfoldgica: Microscopia Optica y Microscopia electrénica de

barrido

La caracterizacidn dptica se realizd haciendo uso de un microscopio LEICA DM 500
(Figura 11) con el objetivo de observar la cristalizacién y distribucidn de la sal dentro
del compdsito, el tamafio de cristal, observar irregularidades como la contenciéon de
oxigeno, poros dentro del compdsito, la distribucidon no uniforme de tamanos de

cristal y la distribucion de las nanoestructuras agregadas.

Figura 11. Microscopio 6ptico

Para la caracterizacidon con microscopia electrénica de barrido (SEM por sus siglas en
inglés) se buscé estudiar la morfologia y composicion de los MWCNTs y de los
compositos fabricados. En adicidn, se utilizo el analisis de espectroscopia de energia
dispersiva (EDS por sus siglas en inglés) para encontrar la composicién quimica de
las muestras, buscando encontrar la pureza de los compdsitos y/o posibles

contaminaciones.
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Figura 12. Microscopio SEM

Caracterizacion XPS

Se realizaron andlisis de espectroscopia XPS de la sal de Rochelle, el elastdmero
Ecoflex y del compdsito con ambas partes con sobresaturacion de sal. Se obtuvieron
primero los espectros generales y luego se realizd un andlisis de alta resolucidon para
cada uno de los elementos presentes: C,0 y Si en el caso del polimero; C, O, Nay K
para la sal.

Primero se analizé una muestra de sal molida, pero se encontrd un corrimiento en
el pico del carbono al momento de hacer la calibracién, por lo que se analizé
posteriormente una muestra para la que se montaron los granos enteros de sal. En
cuanto al andlisis del elastdomero no hubo problemas considerables.

Sin embargo, en cuanto al compdsito, en las primeras mediciones no se pudo
detectar ninguno de los elementos propios de la sal de Rochelle (Na y K), aun siendo
un composito sobresaturado de la misma, por lo que se procedid a montar una
muestra mas grande con un corte transversal que permitiera realizar un andlisis en
varios puntos y utilizar diferentes dngulos de incidencia del haz de rayos X, técnica
gue se conoce con el nombre de ARXPS. Dado que tampoco se encontré lo esperado,
se hizo finalmente un analisis por decapado, donde se van desgastando las capas

superiores del material con el objetivo de analizar mas a profundidad.
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Figura 13. XPS del ITESO.

Caracterizacion elastica

Para obtener un analisis de las propiedades mecanicas de los compdsitos fabricados
y el efecto de la adicién de la Sal de Rochelle y los MWCNTSs en la elasticidad del
elastémero, se planteé y montd un sistema con el cual se realizaron mediciones de
la deformacidn de los compdsitos a partir de una fuerza aplicada utilizando pesas,
soportes, un sensor de fuerza y escuadras. El sistema montado se presenta en la
Figura 14. A partir de los resultados obtenidos, se realizé el calculo del médulo de

Young y diagramas de Esfuerzo vs. Deformacién para los compdsitos.

Figura 14. Sistema de mediciones elasticas
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Caracterizacion eléctrica

Se planted un montaje experimental (Figura 15) para la medicidn de la respuesta

eléctrica del material.

Utilizando electrodos fabricados con papel

opalina

recubiertos con pintura de plata y caimanes de punta plana se conecté el

piezoeléctrico a un osciloscopio para encontrar el voltaje obtenido del piezoeléctrico

en tiempo real bajo distintas frecuencias de golpeo generadas por un motor

mecanico. En la Tabla 5 se presenta la configuracion del sistema del osciloscopio

para las mediciones y en la Tabla 6 se presentan los pardmetros de medicién

utilizados.
Figura 15. Montaje experimental caracterizacion eléctrica
Tabla 5. Configuracion osciloscopio para caracterizacion eléctrica
Configuracion parametros osciloscopio
Modelo DSO-X 2002A
Rango de medicion y =+/-20 mV
Retraso 50 mV/s
Adquisicién de seial Promedio
Tipo de medicién Maxima
Trigger 28 mV

Tipo de disparo

Flanco con inclinacidon ascendente
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Tabla 6. Parametros de medicién caracterizacion eléctrica

Parametro Valores

Frecuencia de golpeo 20— 50 Hz (saltos de 5 Hz)

Amplitud 6 mm

Como complemento en la medicidn eléctrica, se estuvo trabajando en el desarrollo
de un circuito electrénico de lectura para la filtracidn del ruido y la amplificacién de
la sefial eléctrica. Durante el semestre se trabajo a partir de los esquematicos
realizados por compafieros en semestres anteriores, se corroboraron valores de los
componentes y se realizaron algunas modificaciones. Este circuito se va a imprimir
en una tarjeta PCB durante el curso del siguiente semestre ya que no se contaba con
todos los componentes electrénicos necesarios para fabricarlo este semestre. En la
Figura 16 se presenta el esquematico del circuito en el simulador TINA-TI junto con
su simulacién, en la que se obtiene un valor de salida de alrededor de 3V.

Se espera que en un futuro, se pueda incorporar este circuito en las mediciones

eléctricas para lograr obtener resultados mas precisos en la respuesta del material.
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Figura 16 6. Esquematico y simulacidn de circuito de lectura

En adicidn a este sistema, se planted también generar un circuito de medicién de
carga acumulada generada buscando complementar el estudio de la generacién de

energia de los compdsitos. El circuito implementado (Figura 17) se basé en el disefio
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presentado por Robert Kleim en su articulo “Understanding and Implementing
Charge Amplifiers for Piezoelectric Sensor Systems”, se realizé el esquematico en el
simulador TINA-TI (Figura 18) y se montd sobre una protoboard. Se realizaron
pruebas y se encontré que el circuito era funcional, mas sin embargo es necesario
triplificar los componentes para poder amplificar la sefial de entrada y obtener una
lectura de voltaje de salida a partir del voltaje de entrada esperado generado por el
material piezoeléctrico, que es de alrededor de 200 mV (Figura 19). El circuito final

serd implementado en el siguiente periodo del proyecto.

AMA-
o

t HE

Figura 17 7. Circuito de amplificacion de carga (Kleim, 2018)
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Figura 18 8. Esquematico circuito de medicion de carga acumulada
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3. Resultados del trabajo profesional

Figura 19 9. Pruebas circuito de medicion de carga acumulada

3.1 Polimerizacidon de compdsitos para distintos métodos de adicion de MWCNTs

En la Tabla 7, se muestran los resultados de polimerizacidon para cada concentracién de los

tres métodos de adicién de MWCNTs a los compdsitos piezoeléctricos.

Tabla 7. Resultados de polimerizacion de diferentes compdsitos con CNTSs.

Método de
Cantidad
Muestra adicion Estado de polimerizacion
agregada
MWCNTSs
D025 0.25 ml Polimerizacién uniforme obtenida
Polimerizacién obtenida en la mayor
D05 0.5ml
parte del compdsito
Dispersion
No se obtuvo polimerizacién
D06 en DCM (0.9 0.6 ml
uniforme
mg/ml)
No se obtuvo polimerizacién
D075 0.75 ml
uniforme
D1 1ml No se obtuvo polimerizacién
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1ml
(secado No se obtuvo polimerizacién
D1s
previoala | uniforme
adicioén)
Polimerizacidon obtenida, distribucion
P09 0.9mg de nanotubos poco uniforme.
Polimerizacidon obtenida, distribucion
P5 5mg de nanotubos poco uniforme.
Polvo
Polimerizacién obtenida y saturacién
visual, grosor no uniforme debido al
P10 10 mg
proceso de mezclado
Polimerizacion obtenida, cuadrito de
Mc Cuadro membrana inmerso y visible.
Membrana Linea Polimerizacion obtenida, linea de
Ml
gruesa membrana inmersa y visible.
Linea Polimerizacion obtenida, linea de
Ml 2
delgada membrana inmersa y visible

Se pudo observar que no todos los compdsitos presentaron polimerizaciones rapidas o
uniformes. Se encontré que, en el caso de los compdsitos adicionados con MWCNTs en
dispersion el limite maximo es de 0.5 ml para que se pueda polimerizar de manera uniforme
ya que aquellos con mayor cantidad de dispersién no lograron una polimerizacién uniforme.
También se observé que el realizar un proceso de secado de DCM en la dispersion previo a
la adicién de los componentes y la mezcla para la fabricacion del compdsito también

presentd una polimerizacién no uniforme, a pesar de ya no contar con el solvente, existe la
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posibilidad de que la funcionalizacién de los nanotubos esté afectando la polimerizacién de
los compdsitos, aunque no se tiene informacion concreta que pruebe esta relacion.

De manera similar, se encontré que el maximo en la adicion de MWCNTSs en polvo es de 10
mg debido a la saturacién de estos, que complicé el proceso de mezclado del compésito.
En cuanto a los compdésitos adicionados con membranas de MWCNTSs funcionalizados, no
se observd ningun efecto de la misma en la polimerizacién de los compdsitos, probando
una ventaja para este método de adicidn ya que presenta mayor eficiencia en los tiempos

de fabricacion.

3.2 Caracterizacion morfoldgica

En las caracterizaciones mediante microscopia éptica es posible observar la cristalizacién
de la sal y la dispersion de los CNTs agregados de diferentes formas, asi como distribucion
a lo largo del volumen del compdsito, en la Tabla 8 se pueden observar los resultados para

las muestras con distintos tipos de adicién de MWCNTs.

Tabla 8. Caracterizaciones visuales y mediante microscopio 6ptico de compdsitos con CNTSs.

Muestra Foto Imagen en microscopio

Optico

D025

D05
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D1

P09

P5

P10
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Ml

M2

Como se puede observar en la Tabla 8, se presentd una distribucion uniforme de nanotubos
dentro de la matriz polimérica para las muestras D025, DO5 y D1, las cuales se refieren a los
compdsitos adicionados con distintos voliumenes de CNTs en dispersion, este
comportamiento era el esperado debido a que se utilizdé un solvente para dispersar las
nanoestructuras. En el caso de las muestras P09, P5 y P10, que se refieren a las muestras
con MWCNTs agregados en polvo, se observd poca distribucion de los nanotubos,
presentando aglomeraciones de tamafios irregulares dentro del material. De manera visual,
se pudo observar también la presencia de burbujas en todas las muestras, esto se puede

deber al proceso de fabricacion y mezclado de los compdsitos.

35



En cuanto a la caracterizacién SEM, se realizaron analisis para las muestras de los
nanotubos, donde se pudo observar la diferencia entre las estructuras aglomeradas vy las

que ya estan funcionalizadas y dispersas, como se muestra en la Figura 20.

- »

b b K 3
SEI 15KV WD10mm SS55 — 7517 15KV . WD10mm SS55 x1,800  10pm
ITESO & VTESO A

SEl 2kV  WD10mm SS50 x50
ITESO ¥

Figura 21. Micrografia SEM composito piezoeléctrico

Acerca de los compésitos (Figura 21), se observé que la distribucién de tamano de los
granos de la sal no es uniforme. Ademas de esto, no fue posible realizar un analisis mas a
profundidad ni calcular los porcentajes de composicion quimica, dado el caracter no
conductor de la muestra, que se cargaba eléctricamente durante los andlisis, incluso ya con

la adicion de los CNTSs.
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3.3 Caracterizacion XPS

El analisis XPS para la muestra de la Sal de Rochelle (Figura 22) mostré una composicién
atémica de 28.6% Na 1s, 10.9% K 2p, 48.7% O y 11.8% C. Comparado con el valor tedrico
segun la férmula quimica de la sal KNaC4H406-4H,0, los porcentajes reales son 3.6% para K,
Na, 35.7% O y 14.3% C. Se obtiene una gran diferencia en cuanto a los porcentajes de Na y
K, pero los de O y C son similares. Esto puede deberse a fallos que se presentaron durante

el proceso de calibracidn del pico de C, donde se presentd un corrimiento.

Dado que no se encuentra informacién en la literatura relativa al analisis de este material

mediante XPS, no es posible comparar los picos para determinar su correspondencia con

los enlaces quimicos.
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Figura 22. Espectro XPS de Sal de Rochelle.

En cuanto al analisis del Ecoflex (Figura 23), la composicién medida fue de 9.0% Si 2p, 55.8%
O vy 35.2% C. Dado que no se conoce la composicion real, estos valores no pueden ser

comparados pero si tienen sentido para otro tipo de polimeros similares a base de silicon.
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En el pico de alta resolucion del silicio (Figura 24), se presenta un corrimiento caracteristico
de los siloxanos, estructuras comunmente presentes en estos materiales. (Para mas
informacién acerca del ajuste de los picos de alta resolucién para los otros elementos, ir al

Anexo 1)

Ecoflex
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Figura 23. Espectro XPS del elastémero Ecoflex.
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Figura 24. Ajuste del pico de Si en analisis de XPS.

A pesar de tratar de analizar el compdsito conjunto de la sal con el Ecoflex mediante

diferentes técnicas, haciendo un decapado y con incidencias angulares del haz de rayos X
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(ARXPS) en diferentes puntos de la muestra, no fue posible detectar los elementos propios
del tartrato. Esto puede deberse al caracter superficial de esta técnica de caracterizacion,
siendo que no alcanza a detectar los granos de sal embebidos en la matriz polimérica

(incluso dejandolos en la superficie con un corte transversal, tienen a caerse y dejar huecos).

3.3 Caracterizacion XRD

Espectro XRD del compdsito normal
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Compdsito con CNTs en polvo

Intensidad (u.A.)
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Figura 25. Difractogramas de rayos X para compositos piezoeléctricos: a) normal, b) con 1 mL de DCM, c¢) con 0.5 mL
de dispersion de CNTs en DCM, d) con 10 mg de CNTs en polvo.

En la todos los difractogramas de la Figura 25 se puede observar la curva caracteristica del
Ecoflex (Figura 8). Ademas, en la Figura 25.a destacan algunos picos de la sal de Rochelle
(Figura 9). Los mas altos en intensidad corresponden a los planos cristalinos (220), (440) y

(210).

Por otra parte, en los compdsitos a los que se agregd DCM (Figura 25.b 'y 25.c), cambian los
picos de la sal de Rochelle, ahora los predominantes son (321) y (410). Esto confirma que la
adicién del solvente esta cambiando la cristalizacién, lo que puede tener efectos en la

respuesta piezoeléctrica.

En los compdsitos con CNTs aparece un pico cerca de los 25°, el cual corresponde al principal
de los nanotubos en el plano cristalino (002). Dicho pico se presenta con mayor intensidad
en el compodsito con 10 mg de CNTs agregados en polvo (Figura 25.d) que en el que tiene

0.5 mL de dispersion, con un total de 0.45 mg de nanotubos (Figura 25.c).

3.4 Caracterizacion eldstica

A continuacidn, se presentan los diagramas esfuerzo-deformacién para los compésitos que
fueron sometidos a las pruebas de caracterizacion eldstica. Para cada muestra, se calculé el
maodulo de Young para observar el efecto de la adicién de sal de Rochelle y de los MWCNTSs

en la elasticidad del material Ecoflex.
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(e) Compésito 1:1 + 5 mg CNTs
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Figura 26 . Diagrama esfuerzo—deformacion para los compositos

Para poder observar la diferencia cuantitativa entre el comportamiento elastico del
elastdomero Ecoflex puro en comparaciéon con un compdsito proporcion 1:1 con Sal de
Rochelle y también en comparacion con compdsitos adicionados con distintas cantidades
de MWCNTSs agregados en dispersién y en polvo, se calculd el valor del médulo de Young
para cada uno de los compdésitos, encontrando los valores mostrados en la Tabla 9. El valor

del moédulo de Young sirve como un indicador de la elasticidad de un material, entre mas
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pequefio sea el valor, el material es mas eldstico; los resultados obtenidos son congruentes
con lo esperado ya que, al realizar una comparativa entre el médulo de Young del
elastomero Ecoflex solo y el resto de las muestras, se puede observar que los valores de los
modulos en los compdsitos son mayores que el del elastdmero, indicando que la presencia
de la Sal de Rochelle, del DCM y de los MWCNTs en los compdsitos estan afectando las

propiedades del material y lo vuelven menos elastico.

Tabla 9. Mddulo de Young para distintos compdsitos

Muestra Moddulo de Young [kPa]
Elastomero Ecoflex 58.88
Compésito 1:1 360

Compdsito+1 mLDCM | 212.61

Comp6sito 1:1 +0.25 mL | 260.37

dispersion CNTs

Compdsito 1:1 +5 mg 274.2
CNTs

En adicion al efecto observado del DCM y los CNTs en la elasticidad del material, también
se observd que la presencia de burbujas en los compdsitos afecta sus propiedades
mecanicas, generando puntos posibles de quiebre en la matriz polimérica de los compdsitos

al ser sometidos a una fuerza.

3.5 Caracterizacion eléctrica
A continuacidn, se presenta una comparativa de la respuesta eléctrica obtenida para cada

método de adicidn de los distintos compdsitos con MWCNTSs; se compararon los valores de
voltaje pico a pico para cada valor de frecuencia de golpeo del elastémero Ecoflex puro
(control de ruido en la sefial eléctrica), un compdsito con proporciones 1:1 y las distintas
concentraciones de nanotubos. En el caso de los nanotubos agregados en polvo y en
membrana (Figura 28 y 29), se encontraron valores maximos cercanos entre si (2230 mV)

mientras que en el caso de los nanotubos agregados en dispersion (figura 27), no se
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obtuvieron valores tan altos; esto puede ser debido a la cantidad de nanotubos en el
compdsito, que se ve limitada por el volumen maximo de DCM que se puede utilizar para
lograr la polimerizacién del material, o también, que la presencia de DCM en el compésito
esté afectando la cristalizacidn de la Sal de Rochelle, generando que pierda sus propiedades
piezoeléctricas. A pesar de presentar valores mas pequeiios, los compdsitos adicionados
con dispersidn presentan un crecimiento lineal en la respuesta a los valores de frecuencia,
lo cual indica estabilidad en la respuesta, para estas muestras, se seguird por analizar si
presentan los mismos valores de voltaje en mediciones hechas en distintos puntos de la
muestra, ya que se busca que la respuesta eléctrica del material sea uniforme en todo el

compésito.

En el caso de los nanotubos agregados en polvo y en membrana, se encontré que la
respuesta eléctrica depende significativamente en los puntos de medicién y su cercania a
las aglomeraciones de los nanotubos debido a que no se tiene una distribucion uniforme en
todo el compdsito. Los valores mas altos fueron obtenidos con los compdsitos adicionados
con membrana de MWCNTSs funcionalizados, especificamente el compdsito con la linea
gruesa de membrana, llegando a un valor maximo cercano a los 330 mV en una frecuencia
de golpeo de 45 Hz, la respuesta tan alta en comparacién con los otros métodos de adicion
de los nanotubos puede ser causada por la continuidad que brinda la membrana con los
nanotubos entre el punto de golpeo y los puntos de contacto con los electrodos, también,
en este caso se observd que la proporcion de la sal con los nanotubos y la posicion de los
mismos influyen en la respuesta del material. Otro aspecto que cabe destacar es la
estabilidad de la senal en tiempo real de los compésitos, se observd que el compdsito que
presentd el valor maximo (adicionado con la linea gruesa de membrana funcionalizada)

presentd una respuesta mas estable que el resto de las muestras (Figura 30)
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Respuesta eléctrica: CNTs en dispersion
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Figura 27. Comparativa respuesta eléctrica CNTSs en dispersion
Respuesta eléctrica: CNTs en polvo
280.0

= 230.0
180.0 . -
Composito 1:1 sin CNTs
—8—5mg CNTs
o 1300

—8— 10 mg CNTs
—8—0.9mg CNTs

Promedio de voltaje [mV

80.0
30.0
20 25 30 35 40 45 50
Frecuencia [Hz]
Figura 28. Comparativa respuesta eléctrica CNTs en polvo
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Figura 29. Comparativa respuesta eléctrica CNTs en membrana
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Figura 3010. Sefial eléctrica composito 1:1 + linea gruesa membrana funcionalizada (45 Hz)

4. Reflexiones de los alumnos sobre sus aprendizajes, las implicaciones éticas y los
aportes sociales del proyecto

e Aprendizajes profesionales

Martha Sofia Curiel

Durante el desarrollo de este proyecto, logré adquirir diferentes habilidades, tanto
académicas como interpersonales y profesionales, entre las que se destaca el trabajo
coordinado en equipo y la comunicacién eficiente entre los participantes para disefar y
poner en practica un proyecto de investigacidén. Desde el punto de vista académico, aprendi
a fabricar el compédsito piezoeléctrico y a medir sus propiedades eléctricas, recordé
conceptos basicos del montaje de circuitos y de mediciones de propiedades elasticas. Por
otro lado, aunque no lo hicimos nosotras en ITESO, también aprendi un poco sobre la

sintesis de nanotubos de carbono mediante CVD.

En el proyecto puse a prueba mis conocimientos sobre quimica, electrénica y sintesis y
caracterizacion de nanomateriales que he aprendido en la carrera, pero también mis

habilidades de investigacion bibliografica y elaboracién de reportes de proyecto.

Por otra parte, considero que esta experiencia aporta mucho a mi vida profesional porque

uno de los principales campos donde me gustaria desempefiarme es en la investigacién, y
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de esta forma pude conocer un poco mejor la forma de trabajo y familiarizarme con las

dindmicas.
Carla Angélica Medina

Gracias a este proyecto he podido desarrollar habilidades que me han servido como
herramientas para mi futuro profesional, como lo son el trabajo en equipo, la comunicacién
efectiva y asertiva, el trabajo de investigacion, el disefio y elaboracidon de un proyecto y la
resolucién de problemas. Estas habilidades me ayudaron a conocer un panorama mas
amplio sobre lo que sera ser un profesionista y ejercer en un ambiente laboral.

En el planteamiento y desarrollo de este proyecto, pude poner a prueba mis conocimientos
en areas como sintesis y caracterizacion de nanomateriales, quimica, ciencia de materiales
y electrdnica al fabricar un compdésito piezoeléctrico, caracterizar sus propiedades eléctricas
y elasticas y estudiar el efecto de la adicién de nanotubos de carbono en la respuesta y las
propiedades del material.

Considero que el trabajar en un proyecto de investigacion enfocado en resolver
problematicas con enfoque sustentable me ayudd a visualizar de mejor manera los alcances
gue tiene mi drea de estudios y el ambito en el que yo quisiera poder trabajar en un futuro,

que es el de la investigacion.

e Aprendizajes sociales

Grupal

Al conocer las problematicas actuales en torno al desarrollo de las energias renovables,
vemos que podemos aportar algo para que en un futuro incluso los dispositivos pequefios
puedan ser alimentados por ellas, lo que ademas podria ayudar en la mejora de la calidad
de vida de las personas, puesto que resulta mds conveniente, cémodo y menos costoso a

largo plazo.

Fuimos capaces de desarrollar nuestro proyecto teniendo muy claro nuestros objetivos

iniciales, y ademds tenemos un auténtico interés para darle seguimiento y poner en practica
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nuestros conocimientos, siempre con el apoyo de otras personas conocedoras del tema,

como nuestra asesora PAP.

Con este proyecto se puede beneficiar a todos los grupos sociales, ya que no estd enfocado
en un solo sector, y en cuanto a los dmbitos de la sociedad en los que pudimos innovar,
fueron a partir de reconocer las necesidades de los demas y siempre estar buscando el
bienestar comun. Desde el inicio del planteamiento del proyecto se buscaban soluciones a
la problematica que ademas pudieran disminuir el impacto ambiental y las consecuencias
que han traido el uso de otras energias no renovables. Ademas, la investigacion bibliografica
nos dio nuevas ideas e inspiracion de otras personas que también han trabajado en esto,

puesto que es una problematica presente a nivel mundial.

Nuestra visién ahora es mucho mds amplia, ya que descubrimos una gran necesidad que se
tiene y que aun no estd resuelta, con grandes repercusiones que pueden afectar el

bienestar, pero que también tiene posibles soluciones como la planteada en este proyecto.

e Aprendizajes éticos

Martha Sofia Curiel

Las principales decisiones fueron en torno a los experimentos. Con base en la investigacion
previa, en equipo decidimos cuales serian los pasos a seguir para lograr nuestros objetivos.
Ademas, durante el desarrollo se presentaron algunos obstaculos que tuvimos que resolver
a partir de nuestros conocimientos sobre las propiedades de los nanomateriales y los
parametros de las sintesis, decidiendo el mejor camino que nos llevara a superar esos

obstaculos y lograr los resultados esperados.

Esta experiencia me lleva a querer seguir aprendiendo sobre dispositivos de captacion de
energia que puedan ser aplicados de alguna forma para mejorar la calidad de vida de las
personas. Me interesa continuar mi camino profesional relacionado con esta area,

buscando ayudar a otros e innovar en el ambito de investigacidn de materiales.
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Carla Angélica Medina

Durante estos seis meses de trabajo, como equipo tuvimos que tomar decisiones para el
desarrollo del proyecto, decisiones que tomamos a base de la experiencia y los
conocimientos que fuimos adquiriendo y siempre con el objetivo final en mente, buscando

las mejores soluciones.

Considero que, en cualquier tipo de proyecto o iniciativa, especificamente en el dmbito
cientifico, se debe de tener como prioridad el aportar algo bueno a la sociedad y a resolver
problematicas existentes de una manera sustentable. Es gracias a proyectos como este, en
el cual trabajamos en el desarrollo de materiales para una tecnologia de energia renovable
que puede utilizarse en el ambito médico, que puedo reforzar que, como profesionista, el
mayor propdsito que quiero encontrar en mi trabajo, es el de ayudar al planeta y a mejorar

la calidad de vida de las personas a través de la ciencia.

Grupal

Esta experiencia nos deja muchos aprendizajes entorno a como nuestras decisiones pueden
ser clave para lograr con éxito nuestros objetivos ya sean personales o sociales, teniendo
en cuenta todos los aspectos que lo rodeen que puedan traer consecuencias o cambios en
la iniciativa planteada. Ademas, esto deja muy en claro que debemos siempre buscar un

bienestar comun para poder sentirnos plenos y sacarle provecho a nuestra carrera.

e Aprendizajes en lo personal

Martha Sofia Curiel Medina

El PAP me ayudd a darme cuenta de algunas habilidades que tengo pero que nunca habia
podido poner en practica, entre las que se encuentra el uso de equipo y material de
laboratorio. También, desde un punto de vista mas personal, pude distinguir mis
motivaciones en lo que respecta a un proyecto, lo que me inspira y me anima a seguir

adelante.
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Por otro lado, tuve la oportunidad de convivir y conocer un poco mds a mis compafieros de
trabajo, a los técnicos y encargados de laboratorio. Con esto pude relacionarme con
diferentes formas de pensar y de trabajar, lo que también enriquecié mucho mi experiencia
y me ayudd a crecer como persona.

Trabajar estos meses en investigacion me ayudd a definir un poco mejor mi proyecto de
vida porque pude tener un acercamiento a una de las actividades en las que me gustaria

desempefiar mi vida profesional y me gustd mucho.

Carla Angélica Medina

Este proyecto me brindé la oportunidad de reconocer mis fortalezas y mis debilidades en
distintos dmbitos, en el trabajo en equipo, en el desarrollo de proyectos, en la expresion
oral y escrita, entre otros. Tuve la oportunidad de trabajar y de convivir con distintas
personas que aportaron mucho a mi experiencia y me ensefaron distintos métodos de

trabajo y maneras de pensar.

Considero que esta experiencia me ayudod a visualizar mi proyecto de vida de una manera
mas clara, me gusté poder aplicar de manera tedrica y experimental los conocimientos que
he adquirido en la carrera y observar la manera en la que nuestra area de estudios puede
desarrollar soluciones para problematicas actuales. Aprendi que la investigacion es algo que

disfruto y en lo que me gustaria poder trabajar algun dia.

5. Conclusiones

Durante el desarrollo de este proyecto se trabajo con la fabricacidn y caracterizaciéon de un
composito piezoeléctrico hecho a base de la sal de Rochelle y un polimero elastico,
adicionando nanotubos de carbono para aumentar la conductividad y mejorar la sefial
eléctrica generada al ser estimulado mecanicamente. Ademas, se realizaron diferentes
caracterizaciones para analizar las propiedades morfoldgicas, de composicidon quimica,

elasticas y eléctricas del compdsito, utilizando variedad de técnicas como SEM, XPS y XRD.
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Se observo que la adicién de la dispersion de nanotubos tiene un efecto negativo en la
elasticidad y la sefial eléctrica, debido a que el DCM genera burbujas en el compésito y
ademas afecta la cristalizacién de la sal y con ello su piezoelectricidad. Sin embargo, la
adicion de los nanotubos en polvo y en forma de membrana si presenté un efecto positivo
con el aumento en la senal eléctrica producida, por lo que se concluye que si se logrd
mejorar del rendimiento del compdsito alcanzando valores de mds de 300 mV.

Por otro lado, también se trabajoé con el circuito de lectura para amplificar y eliminar el ruido
de la sefial eléctrica generada por el compdsito, lo que aln tiene pasos pendientes por hacer
en un futuro, asi cdmo la implementacidn y prueba del circuito de carga acumulada que
permitira una mejor caracterizacién de las muestras.

La adicion de los CNTs al compésito piezoeléctrico resultd muy provechosa, por lo que se
seguira trabajando con ellos y sus diferentes formas de adicién, buscando ademas un

solvente que no afecte las propiedades eldsticas y eléctricas del sistema.
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Anexos

Anexo 1. Ajuste de picos para analisis XPS.

Sal de Rochelle
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