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Resumen

La humedad relativa (HR) es un parametro que altera la respuesta de los sensores de gas
realizados con resonador de cuarzo (QCM) construidos mediante el método de Casting depositando
una pelicula sensible de etil celulosa sobre sus electrodos. Para desarrollar este estudio se desarrolld
un sistema de control PID de humedad relativa en un rango de 20 % HR a 80 % HR. Dicho control
posee una gran estabilidad en la humedad deseada, se alcanzé a minimizar el error en & 1%. En
un sistema dinamico se realizan las mediciones de la respuesta del sensor a una concentracion de
960 ppm etanol, asi como a en un rango de 20 % a 80% de humedades relativas. Esta respuesta
en términos fisicos se obtiene midiendo la frecuencia a la cual se encuentra oscilando el sensor
mediante un frecuencimetro. Cuando no existe un flujo gaseoso de etanol dentro de la camara de
medicion la respuesta se encuentra en lo que llamamos linea base, mientras que cuando se hace
fluir el gas hacia la cAmara de medicién la frecuencia cambia debido a la interaccién del gas con la
pelicula sensible sobre el QCM provocando un decremento de su frecuencia, dicho decremento se
toma como la respuesta Af. Todo el sistema dinamico se automatizé mediante interfaces graficas
en computadoras y microcontroladores PIC. En el presente trabajo se muestran los resultados
del desarrollo del control PID de humedad relativa, asi como la caracterizacion de la respuesta
transitoria de un sensor de gas en funcién de la humedad relativa. También se implementé el
método de ajustes sucesivos a la respuesta utilizando un modelo bi-exponencial para la prediccién
de la curva de respuesta.

Palabras clave: Control de humedad relativa, sensor de gas, QCM, respuesta transitoria.



Capitulo 1

Introduccion

1.1. Antecedentes

El sentido del olfato en el ser humano y en algunos animales entrenados se emplea cotidia-
namente como una herramienta para poder distinguir diversos olores de alimentos, combustibles,
cosméticos o cualquier producto quimico peligroso; sin embargo, aun en la actualidad este proceso
de identificacién es poco exacto, requiere que los tiempos de exposicién sean muy breves (princi-
palmente en el caso de gases peligrosos) debido a que las exposiciones prolongadas provocan que
la sensibilidad olfativa se vea afectada asi como otros efectos secundarios. El desarrollo de narices
electronicas se vuelve necesario para poder reemplazar el uso de las narices humanas en casos como
los anteriormente mencionados. En 1920 se postularon las primeras teorias y propuestas para el
desarrollo de una nariz artificial [1,2]. Las primeras narices electrénicas que fueron creadas fueron
de Wilkens y Hatman en 1964 mediante reacciones oxidacién-reduccién de odorantes con diversos
electrodos, dicho trabajo fue presentado en el congreso de la OTAN en 1989 [3]. En la actualidad,
el concepto de nariz electrénica se define como un arreglo de sensores electroquimicos, capaces de
reconocer algunos tipos de olores simples y otros complejos [4]. Su uso abarca desde la industria
farmacéutica, la perfumeria e incluso, tiene aplicaciones militares y médicas. Sin embargo, mientras
no se develen los mecanismos que se activan en nuestro organismo y la forma en la cual nuestra
computadora central (el cerebro) los procesa, la bioingenieria no podra avanzar en estos sistemas.
Por esta razén se requiere desarrollar nuevos tipos de sensores, buscar nuevas peliculas sensibles y

caracterizar los mecanismos fisicos que intervienen en la respuesta.

En la actualidad existen diferentes tipos de sensores para gas, los cuales son utilizados para

8



Capitulo 1. Introduccion 9

elaborar narices electrénicas como por ejemplo: Los basados en semi conductor de 6xido metélico
(Metal-Oxide Semiconductor), los que ocupan ondas actsticas de superficie, 6pticos, los basados en
resistencia electrica y los de microbalanza de cristal de cuarzo (QCM). En este proyecto se trabajé
con estos ultimos para la detecciéon de compuestos organicos volatiles (COVs) y en especifico etanol,
debido a la simplicidad en su fabricacién asi como su bajo costo. Hoy en dia los QCM son usados
en diferentes ambitos por su facil control y por que son ultrasensibles a cambios de concentraciones
de gas generando altas respuestas provocando un cambio de frecuencia de oscilacion del cuarzo.

Existen dos tipos de sistemas fisicos para medicion y caracterizacion de respuesta de sensores: los
dinamicos y los estaticos. Los sistemas estaticos son aquellos en los cuales no cambia ninguna de sus
variables en el tiempo. La respuesta de los sistemas dinamicos esta formada por dos componentes:
respuesta transitoria y respuesta en estado estable. En el presente trabajo nos enfocamos en un
sistema dindmico. Actualmente en el laboratorio se ha desarrollado a lo largo de varios anos un
sistema dindmico generador de vapores organicos, dicho sistema consiste en una cdmara sumergida
en un bano de agua, en la cual se evaporan las compuestos volatiles organicos principalmente, se
mantiene un flujo de aire controlado, la humedad relativa y temperatura también son controlados
por sistemas automaticos desarrollados igualmente en el laboratorio, un sistema de valvulas que
genera un impulso escalén en la respuesta de los sensores y finalmente una computadora donde la
respuesta es almacenada para su posterior andlisis [5]. En general los sistemas fisicos reales que
forman parte de un sistema poseen inercias que le impiden seguir la senal de entrada de manera
instantanea, esto implica la existencia de un periodo transitorio que es necesario conocer, asi como
el tiempo requerido para llegar al estado estacionario [6]. El estudio de la respuesta transitoria es
necesario para poder caracterizar sensores de gas en un sistema dindmico en tiempo real, ademas
de ser un parametro importante para predecir la respuesta en estado estable.

Para el anédlisis de la respuesta transitoria de los sensores (QQCM) en el sistema dindmico [7], se
necesita encontrar un ajuste que se acople a la respuesta, para la parte creciente se encontrd que

la ecuacién 1.1 describe el fenémeno de manera adecuada [8].
AF(t) = C — K(en + Bew) (1.1)

Donde AF es el corrimiento de frecuencia del sensor; C es el valor de la respuesta en la estado
estable, K y B son contantes de ajuste y 7, > 79, son las constantes de tiempo que representan a

la respuesta transitoria de los sensores [5][8] y ¢ es el tiempo.
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De trabajos previos se conoce que al aumentar la humedad relativa la respuesta de nuestros
sensores incrementa linealmente, y se espera que las constantes de tiempo 7, y 75 de la respuesta

transitoria se incrementen, pero no se sabe qué tipo de dependencia poseen.

1.2. Justificacion

El desarrollo tecnolégico ha tenido a lo largo de la historia el objetivo principal de facilitar
la vida de los humanos, desde el primer desarrollo de herramientas tales como la rueda hasta los
dispositivos electronicos que conocemos en la actualidad, todos estos desarrollos han desarrolla-
do y mejorado las actividades diarias de los humanos. En las ultimas décadas se desarrollaron
aparatos tecnoldgicos que apoyan, mejorar y corregir el funcionamiento de diferentes 6rganos del
cuerpo humano, por ejemplo, oidos, pulmones, corazon, articulaciones, etc. Sin embargo, poco
se ha desarrollado para mejorar el sentido del gusto y olfato. A través de la historia fue muy
comun que cuando se deseaba evaluar la calidad de ciertos productos se debia contratar personas
experimentadas para que con sus propios sentidos determinara si los productos se encontraban
en buenas condiciones. Hoy en dia los desarrollos para mejorar la vista, oido y tacto han evolu-
cionado de manera impresionante, de modo que existen instrumentos para corregir y mejorar la
vision de las personas, asi como dispositivos para corregir y mejorar la audicion, a pesar de estos
avances, la investigacion en cuanto al olfato y el gusto se encuentra parcialmente retrasada. El
olfato humano posee la capacidad y habilidad para detectar una inmensa variedad y cantidad de
olores, pero es importante resaltar que tiene limitaciones como no poder diferenciar algiin olor
especifico en presencia de otros. Por estas desventajas de la fisiologia humana es necesario que el
desarrollo cientifico y tecnoldgico para cuantificar y clasificar diversos concentraciones de olores.
En nuestros dias estos procesos se realizan por instrumentos que mediante variedades de métodos,
pueden determinar de una manera mas exacta la cantidad, calidad de diferentes productos, asi
como diferentes caracteristicas de cada uno de ellos, a estos instrumentos se les denomina narices
electronicas. Este aparato en términos generales lo podemos definir como un arreglo de sensores
capaces de determinar la cantidad y discriminar ciertos gases. Una gran importancia del desarrollo
de las narices electrénicas radica en la prevencién de accidentes o imprevistos, por ejemplo, si el
humano inhala alguna concentraciéon que sea danina para la salud, puede llegar a consecuencias

mayores, inclusive la muerte. Debido a todos los problemas que enfrenta la humanidad en el pre-
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sente es necesario optimizar el funcionamiento de una nariz electrénica. Para conseguir los mejores
resultados es necesario una caracterizacion completa de todos los sensores que conforman la nariz
electrénica, considerando multiples parametros que afectan e intervienen en las mediciones tales
como la temperatura, presién atmosférica, humedad relativa, etc. Este trabajo tiene el principal
objetivo de realizar una caracterizacion de los efectos y consecuencias que provoca la humedad
relativa sobre la respuesta transitoria de sensores de gas a base de cristal de cuarzo (QCM) y asi
poder predecir la respuesta del sensor en estado estable obteniendo una respuesta confiable en un

menor lapso de tiempo.

1.3. Objetivo general

Estudiar la respuesta al etanol en los sensores de gas a base de resonador de cuarzo bajo la
influencia de la humedad en un sistema dinamico, y mediante estos datos predecir la respuesta en

estado estable mediante el método de ajustes sucesivos.

1.4. Objetivo especificos

s Realizar un control PID de humedad relativa que permita trabajar en un rango de 20 % hasta

el 80 % de humedad relativa.

= Realizar mediciones de respuesta del sensor a una concentracién de 960 ppm de etanol a en

un rango de 20 % a 80 % de humedad relativa.

= Estudiar la respuesta transitoria de los sensores de los casos anteriores y determinar la de-

pendencia respecto a la humedad relativa.
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Marco Teorico

2.1. Nariz electronica

La nariz electrénica es una herramienta electrénica, la cual se compone de un arreglo (Matriz)
de sensores electroquimicos con una especificidad parcial y con un sistema apropiado de reco-
nocimiento de patrones, el cual es capaz de cuantificar y diferenciar olores simples o complejos
[4].

De forma esquematica podemos describir y analizar los componentes de una nariz electrénica

mediante una serie de bloques bien definidos que se pueden apreciar en la Figura 2.1 [9].

an T Class ‘ ’
; suv  amm = Class 3 b
'AAA‘ ks
A

I
=
3]
b
Respuesta sensores
A
n
n
-
l

Ak Class 2 .
Tiempo
Muestra Arreglo de Respuestas Analisis Clasificacion Toma de
olorosa sensores estadisticos decisiones

Figura 2.1. Esquema general de una nariz electrénica.

= El primer bloque hace referencia a la muestra olorosa a detectar.

= El segundo bloque corresponde al elemento de transduccién la cual se caracteriza por ser el
arreglo de sensores, los cuales interactian directamente con las moléculas del gas a detectar

y generan una respuesta relacionada con el tipo de molécula detectada.

= Un tercer bloque de adquisiciéon de senal de las respuestas de los sensores y su conversion a

un formato digital en la que se incluye circuiteria de adquisiciéon de datos (Hardware).

12
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= Un cuarto bloque de procesamiento (Software), en el cual se comparan los resultados digitales
obtenidos y se procede a hacer un analisis estadistico multivariable, por ejemplo componentes

principales, andlisis de clusters, entre otros [46].

= Un quinto bloque de clasificacion de los compuestos detectados, con técnicas de analisis de

multivariables

» Un ultimo bloque de toma de decisiones (Software), esta parte en su versién més basica podria
estar formada por una sencilla pantalla LCD o mediante el uso de interfaces en computadora.
Pero también puede ser mas sofisticada con complejos programas y mecanismos que realicen

una accién en funcién de las respuestas y patrones registrados.

2.2. Sensores

Una de las partes méas esenciales de una nariz electrénica es el arreglo de sensores de gas,
puesto que son la entrada al sistema. Un sensor es un dispositivo creado para recibir informacién
de algtin estimulo o senal externa y transformarla en una magnitud, normalmente eléctrica, para
que se pueda medir y cuantifique (Figura 2.2). Estos se clasifican de acuerdo a su funcionamiento,
el tipo de senal de salida y el tipo de variable fisica medida. Se encuentran diferentes tales como los
mecanicos,magnéticos, electronicos, térmicos, acusticos, ultrasénicos, quimicos, radiacién, épticos

y laser [10].

Sensor Dispositivo DAQ PC
@ =
Acondicionamiento Convertidor Software Software

Figura 2.2. Esquema general de un sensor

2.2.1. Sensores de gas

Este tipo de sensores son empleados para la deteccién de compuestos y sustancias téxicas

contaminantes en el aire del ambiente [11]. Las tres areas principales que reciben atencién y recursos
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son la investigacion de diferentes tipos de sensores, los principios fisicos de detecciéon y las técnicas
de fabricacién [12-13].
La tecnologia de sensores de gas puede clasificarse principalmente en 2 grupos, los que estan

basados en propiedades eléctricas y los que ocupan otro tipo de métodos.

Métodos basados en propiedades eléctricas
Semiconductor de 6xido metalico

Estos sensores son de sensibilidad alta ante el parametro de la temperatura. Por lo general son
aplicados en gases mediante reacciones redox entre el gas y la superficie del 6xido. La reaccién
ocurre en 2 etapas. La primera es en el tiempo en que las particulas se distribuyen a través de la
superficie del material (Proceso de Adsorcién) el cual reacciona al gas oxiddndolo y éste cambio
se ve reflejado en cambios en la resistencia eléctrica del circuito donde esta el sensor. Poseen
unas caracteristicas de trabajo especificas, por ejemplo se recomienda trabajar en un rango de
temperaturas desde 25°C a 500°C y como medio activo usa oxido de estano (IV) SnO. Son muy
utilizados a pesar de que presentan problemas de selectividad potencial dentro de las aplicaciones
cuando se desvian del valor 6ptimo de temperaturas ya mencionadas, también tienen un costo alto
y de se configurar de manera mas complicada que otros, la Figura 2.3 muestra un esquema grafico

de este tipo de sensor [14,45].

a) surface b) microstructure c) element
(receptor function) (transducer (output resistance
function) change)

Figura 2.3. Estructura de un sensor basado en semiconductor de 6xido metélico [45].

Polimeros

Los sensores a base de cubiertas o peliculas poliméricas interaccionan con los compuestos a
detectar mediante cambios en sus propiedades y caracteristicas fisicas sobre y en la capa poliméri-

ca como la masa o constante dieléctricas, estos pardmetros varian en términos de la absorcién
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y adsorcion del gas en la pelicula sensible. Estos sensores producen respuestas con una sensibili-
dad importante a gases inorganicos como por ejemplo amoniaco y algunos compuestos organicos

volatiles (COV) (alcoholes y formaldehidos).

Los dispositivos mas comunes sobre los cuales se deposita la pelicula polimérica (Figura 2.4)
no conductora son aquellos que son altamente sensibles a cambios de masa como por ejemplo los
(QCM), cambios de capacitancia (constante dieléctrica), y calorimétricos (cambios de calor) donde

se convierte las propiedades del polimero en seniales eléctricas [15].

R e it o PELICULA POLIMERICA

ENENEEEER :

Sustrato

D —A

Figura 2.4. Estructura de un sensor basado en el uso de polimeros [15].

Nanotubos de carbono

Los nanotubos de carbono son materiales muy atractivos por sus caracteristicas y propiedades
eléctricas asi como su alta sensibilidad a bajas concentraciones de gases, como amoniaco (N Hj),
diéxido de carbono (COs) y éxido nitroso (NOx) en condiciones normales del ambiente [16]. Poseen
como algunas desventajas que se requieren de técnicas de micro fabricacién cuando requieren ser

utilizados como material sensible [17]. Un ejemplo de ellos se puede ver en la Figura 2.5.

Region agujerada

@ - ;
Nanotubo de — \ . - L - -<— Flujo de Corriente
Y Y o .
/?\
|

carbon

Particula de gas

Figura 2.5. Estructura de un sensor basado en nanotubos de carbono [16].
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Métodos basados en otras propiedades:
Métodos 6pticos:

Este tipo de sensores trabajan con un método sencillo y de gran sensibilidad a comparacién de
otros métodos no 6pticos, también poseen un tiempo de vida mayor y poseen tiempos de respuesta
cortos. No se deteriora por cambios en el medio ambiente (Figura 2.6). Regularmente son usados
para espectroscopia pero se encuentran restringidos en la miniaturizaciéon. Una de sus desventajas

es que tienen costos muy altos. Se basan en mediciones del espectro de absorcién o emisién [18].

Entrada Muestra de Gas Salida Muestra de Gas

| [

— © O ©
= O o O Detector
IR Fuente Camara de Gas Filtro Optico
(a)
Referencia 5 N
Filtro/Detector i N
IR Fuente Espejo

Activo e -
Filtro/Detector S f

(b)

Figura 2.6. Sensor de gas de fuente infrarrojo (a) basado en la espectrometria de absorcién bésica,
(b) Con referencia a un filtro/detector [18].

Métodos acusticos:

Estos sensores se basan en principios quimicos, poseen problemas intrinsecos que son dificiles de
superar, poseen periodos de vida relativamente cortos. Principalmente utilizan métodos ultraséni-
cos que caen en 3 categorias: la velocidad del sonido, la atenuacion y la impedancia acustica. La
gran mayoria de estos sensores acusticos (Figura 2.7) se basan en la velocidad del sonido donde
se censa el tiempo de traslacion del ultrasonido en una distancia determinada, y de esta forma se
calcula la velocidad de propagaciéon de las ondas de sonido en ese medio. Aunque puede ser un
método de alta precisién no asegura que al enviar una senal a través de dos canales la senal al final

de ambos canales sea la misma y esto se debe a la interaccién con el ambiente [19].
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% :> * Gas de referencia * I:D
[\) ':> + Mezcla de gas + r:{) I

At

Figura 2.7. Estructura de un sensor acistico [19].

Material calorimétrico:

Estos sensores se constituyen principalmente por pellistores, é los cuales son materiales calo-
rimétricos en la naturaleza. Son de estado sélido para detectar gases volatiles organicos principal-
mente. Su estructura esta marcada por pequenas esferas cerdmicas que sirven como catalizador-
cargados cuya resistencia eléctrica cambia en contacto con el gas especifico por lo que el término
“pellistor” es la combinacién de “pellet” (bolita) y “resistor” (resistencia) véase figura 2.8 . Se

limitan a concentraciones de deteccién del orden de pocos ppm del gas objetivo [20].

Bead
_ _
. Porous Refractory
) Bead with Catalyst
geqllns;\. can SN v Platinum
-ring W< Wire Coil
/:-
Header leads T et
«—— LEads
. Tmm ,
~ 1

Figura 2.8. Estructura general de un pellistor [20].

Para poder determinar que tipo de sensor es el mas adecuado para desarrollar variedades de
proyectos es necesario analizar el rendimiento de los métodos de deteccién de gas, para ello se

necesita considerar algunos factores como los que se mencionan a continuacién:

» Sensibilidad: Se define como el cambio de la respuesta del sensor en funciéon del cambio en

la variable medida.

» Selectividad: Se define como la habilidad del sensor de identificar un gas en especifico entre
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una mezcla de gases.

= Tiempos de respuesta: El lapso de tiempo que tarda un sensor desde el tiempo cuando se

somete a la concentracién de gas.

= Consumo de energia: Esta variable puede ayudar disminuir costos asi como a aumentar la

eficiencia del sensor.

= Reversibilidad de la respuesta: Es la propiedad de que los materiales del cual estan hechos
los sensores puedan regresar al estado original o estado base después de una interaccion con

un gas especifico.

Capacidad de adsorcion: la capacidad del material para retener particulas sobre su superficie.

Después de analizar las caracteristicas anteriores se decidié utilizar el sensor de gas a base de

microbalanza de cuarzo QCM.

2.3. Microbalanza de cristal de cuarzo

Los dispositivos conocidos como microbalanzas de cristal de cuarzo (QCM por sus siglas en
inglés) poseen un disco (oblea) de cuarzo la cual tiene dos electrodos sobre su superficie, poseen
sensibilidades altas producidas por cambios de masa, el fenémeno fisico que presentan a estos
cambios son variaciones en la frecuencia de resonancia del cuarzo. Dependiendo de la frecuencia
de oscilacién estos poseen resoluciones de hasta 0.05 2% (30 MHz) [47]. El cambio en la frecuencia
depende de las propiedades fisicas como de las propiedades del medio ambiente. Su funcionamiento
se basa en el efecto piezoeléctrico. Son de los instrumentos con mas ventajas para sensores quimicos
y biolégicos teniendo algunas aplicaciones como sensores de gas, sensores de humedad, biosensores,
etc. [21]. En la Figura 2.9 (a) se muestra un QCM con su capucha, mientras que en la Figura 2.9

(b) se muestra el QCM al descubierto.
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Figura 2.9. (a) QCM comercial (b) QCM sin cubierta metélica.

Cuando existe una diferencia de potencial (voltaje) en sus electrodos, se crea una fuerza mecani-
ca oscilatoria, cada QCM tiene una frecuencia natural de oscilacion que van desde 1 MHz hasta 50
MHz. Esta frecuencia esta determidad por muchos factores, tales como espesor del disco (oblea) de
cuarzo, la densidad de cuarzo, el tipo de corte, las condiciones ambientales (temperatura, presion,
humedad, etc.) y la méds importante la masa que ésta depositada sobre el par de electrodos.

Para transformar una microbalanza de cristal de cuarzo en un sensor afin a algiin material
especifico es necesario recubrir los electrodos con una pelicula sensible polimérica que sea capaz
de interaccionar con el compuesto que se desee detectar.

Cuando el sensor QCM interacciona con algin gas, las particulas de éste se adsorben y absorben
sobre y en la pelicula sensible, lo cual se vera reflejado en un cambio de masa Am provocando
el amortiguamiento de la frecuencia de oscilacion AF', el principio fisico de los sensores QCM se
muestra en la Figura 2.10 .

En éste proyecto se trabajaron con sensores QCM de frecuencia de resonancia de 12 MHz
realizados con una pelicula sensible de Etil Celulosa la cual presenta una afinidad especial a los

alcoholes tales como el Etanol, Propanol, Metanol, etc.

e ® e Moleculas

..' de etanol

Pelicula sensible
Etil-Celulosa

Af

Figura 2.10. Principio fisico de como funciona el sensor a base de QCM.
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2.4. Ecuacién de Sauerbrey

La ecuacién de Sauerbrey (Ec. 2.1) fue la primera en publicarse y que es capaz de trabajar
y explicar todo el potencial de la tecnologia de la microbalanza de cristal de cuarzo (QCM). Asi
también demuestra la naturaleza altamente sensible de estos materiales piezoeléctricos a través de
cambios de masa en la superficie de cada uno de sus electrodos.

Esta expresion relaciona directamente el cambio de masa por unidad de area de contacto de
los electrodos del QCM y como resultado se obtiene cambios en la frecuencia natural de oscilacion

del cristal [22].

_ —2f°A

Af
Pypig

Am (2.1)

donde:

fo: Frecuencia natural de resonancia del cuarzo (MHz)

Af: Cambio de frecuencia en el cristal (Hz)

Am: Cambio de masa (g)

A: Area de los electrodos (cm?)

p: Densidad del cuarzo (2.648 _£3)

@ : Médulo de cizalla del cuarzo para un corte AT (2.947 x 10 —£)

cmxs?

2.5. Pelicula sensible (Etil-Celulosa)

El material conocido como etil celulosa (Figura 2.11) es un polimero que es insoluble en agua,
se puede disolver en diferentes solventes organicos como el cloroformo, acetato de etilo y acido
clorhidrico. La Etil-Celulosa es utilizada en este proyecto como la pelicula sensible que se deposita
sobre cada uno de los electrodos del QCM. Fue comprada de Sigma-Aldrich con CAS 9004-57-3. La
pelicula sensible da buenas respuestas para el sensor a el gas (etanol). Para depositar la pelicula se
realizé una solucién mezclando Etil-Celulosa con cloroformo, la proporcion entre uno y otro puede
ir variando dependiendo del espesor que se necesite, pero especificamente se ocupd una razon de 1

mg Etil-Celulosa sobre 1 ml de cloroformo [23].
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Cuadro 2.1: Propiedades fisicas y quimicas del polimero etil celulosa.

Propiedad Valor

Férmula Co0H3g011

Peso molecular | 454.513 g/mol

Densidad 1.14 g/mL3
RO.

R=Hor

&

CH,

Figura 2.11. Molécula de etil-celulosa [23].

2.6. Técnicas de depdsito para peliculas sensibles

Existen diversos métodos para el depdsito de las peliculas sensibles en los diferentes sensores,
las mas comunes se presentan a continuacion: inmersion, evaporacion, spray, casting, atomizacién
ultrasénica [24], cada una de estas técnicas tienen diferentes ventajas y algunas desventajas, el
método que se utilizd en éste trabajo fue el de casting por su facilidad y practicidad cuando se
depositaron las peliculas. Una descripcién de cada uno de los métodos mencionados anteriormente
se presentan a continuacion:

Inmersion:

En este tipo de depdsito ocurre cuando el sustrato se sumerge durante determinado periodo de
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tiempo en la solucién en la cual se encuentra el polimero (Figura 2.12). Al retirar el sustrato de la

solucion, el solvente se evapora de la superficie del sensor y el polimero queda adherido al sustrato

[14].

Microbalanza Solvente

de cristal de

cuarzo .
(QCM) S

Polimero

Pelicula
depositada

Figura 2.12. Método Inmersion [14].

Evaporacion:

Este método se realiza en una campana de vacio en la cual se coloca el sustrato, el material
que se deposita se vierte en el fondo en un crisol y posteriormente se incrementa su temperatura

con resistencias eléctricas de forma que la solucién se evapora (Figura 2.13) [14].

Sustrato

Vapor de |

E ; i * Resisfencia

calienfe (W)

Fuente de Sistema de
alimentacion vacio

Figura 2.13. Método de evaporacién [14].
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Spray:

La técnica de depodsito por spray, quiza es la mas sencilla de ejecutar, simplemente se deposita
la disolucién dentro de un contenedor con un aspersor (Figura 2.14). El depdsito de la pelicula

sensible se realiza de manera directa sobre el sensor [14].

.

Figura 2.14. Método de Spray [14].

La gran desventaja que tiene en este método practico es que no se tiene control al realizar cada

uno de los depdsitos y su reproducibilidad es muy baja.

Atomizacién Ultrasonica:

El método de depésito de peliculas sensible por atomizacién ultrasénica consiste en utilizar un
matraz que contiene la solucién en un instrumento que genera oscilaciones ultrasénicas ocasionando
que la solucion se vuelva en micro gotas, éstas van a ser impulsadas por aire a flujo controlado y
el cual es dirigido hacia el QCM (Figura 2.15). Las ventajas son que se puede tener control de las
condiciones del ambiente a la hora del deposito, es decir podemos mantener constante el flujo de
aire, tiempo de exposicion, asi como la distancia desde la salida del equipo hasta el area de los

electrodos del QCM, [24].
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Aire
seco

Tubo

? " Matraz

Neblina

QCM

i Contenedor

~|

Solucion

! /Q

Atomizador (b)

(a)

Figura 2.15. a) Esquema del método de depésito con atomizador ultrasénico. b) Unidad del
atomizador ultrasénico [24].

Método de Casting:

Este ultimo método es uno de las mas sencillos y consiste en el uso de una micropipeta, esta
succiona una cantidad de solucion medida en microlitros, posteriormente se colocara sobre los
electrodos del cuarzo del QCM. Este método ofrece la posibilidad de tener peliculas sensibles de
mayor espesor, pero con el inconveniente de tener una uniformidad. La figura 2.16 muestra un
esquema general del funcionamiento de este método. La desventaja mas importante que se tiene al
hacer el depdsito mediante casting, es la falta de reproducibilidad en cada una de las peliculas de
los sensores [25], sin embargo debido a su practicidad y facilidad las peliculas sensibles depositadas

sobre los QCM que se estudiaron en este trabajo fueron depositadas mediante este método.

Micropipeta _,w

Electrodo
QCM

Disolucién (Solvente +
polimero)

Figura 2.16. Metodo Casting.
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2.7. Etanol

Se selecciond al compuesto volatil organico al etanol o alcohol etilico como el compuesto a
detectar debido a diversas sus caracteristicas principales tales como por ejemplo:

= Se encuentra en estado liquido a temperatura ambiente

= Es incoloro

= Posee olor especifico

= Es volatil

= Es inofensivo a bajas concentraciones
Su férmula quimica es ”CH3CHyOHgz posee un comportamiento muy estable debido a su punto de
ebullicion, el cual es de 78.3 °C y su punto de fusion es de -130 °C, posee un peso molecular de 46.07
g/mol. Se encuentra en una inmensa variedad de bebidas alcohélicas. También se ocupa en algunas
mezclas anticongelantes, combustible, etc. La Figura 2.17 muestra su molécula de forma grafica.
Su toxicidad se encuentra en concentraciones por encima de 5500 ppm y a estos niveles se produce
irritacion en ojos, nauseas, vémito, dolor de cabeza, excitacién o depresion, adormecimiento entre

otros [26].

|
O

Figura 2.17. Molécula de Etanol.

2.8. Ecuacion de concentracion

Se define como concentracion a la medida en la proporcion de una sustancia determinada que se
encuentra dentro de otra mezcla de sustancias, como por ejemplo en este trabajo las moléculas de
etanol disueltas en el aire. La unidad en las que se representa esta relacion es la que se conoce como
"partes por millén” (ppm). Como el mismo nombre lo menciona se debe de alcanzar una diferencia

en un orden de magnitud de 10° entre ambas masas o ambos volimenes de las sustancias que
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se este comparando. Esta concentracién se ve afectada por la velocidad de evaporacién del del
compuesto, por lo que la masa total de la sustancia que se transfiere al aire disminuye por medio
de la evaporacién. Para el calculo de ésta velocidad de evaporaciéon Dr (Ecuacién 2.2) se empled
la técnica de peso perdido. La cual consiste de forma experimental, colocar la sustancia en una
balanza analitica y dejar evaporar durante un tiempo especifico ¢, se calcula la diferencia de peso

por la evaporacién en este proceso y se realiza varias veces para sacar un promedio.

6
py = X 107 (2.2)
t

Donde m es la masa evaporada en mg y t es el tiempo de evaporaciéon en segundos. Una vez deter-
minada la velocidad de evaporacion se procede a calcular la concentracion mediante la ecuacién

2.3
B EDr x 10°

“ F

(2.3)

I
mi

donde C' es la concentracién de etanol en ppm, Dr la velocidad de evaporacién en [£&], F el flujo

de transporte en[miih] y k es un factor de conversiéon dado por la ecuacién 2.4

224 213+T ., P

e e PR TL

donde:

= 42 Peso molecular de la muestra [46.06 2]
» T: Temperatura [°K]

= P: Presion atmosferica [#]

Usando la ecuacion 2.3 se calculd el valor de la concentracion de etanol a varios flujos de aire, asi
como a diferentes temperaturas dentro de la camara de evaporacion, éstos calculos se presentan

en la tabla 2.1 [5].
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Tabla 2.1 : Concentracién de Etanol [ppm] a diferentes flujos y temperaturas

Flujo de aire \ Temperatura[°C] 20°C 30°C 40°C 50°C
100 [ml/min] 1914.44 [ppm] | 3475.09 [ppm] | 6653.38 [ppm]| | 10671.63[ppm]
200 [ml/min)] 957.22 [ppm] | 1737.54 [ppm]| | 3326.29 [ppm]| | 5335.81 [ppm]
300 [ml/min] 638.15 [ppm]| | 1158.36 [ppm] | 2217.79 [ppm] | 3557.21 [ppm]
400 [ml/min] 478.61 [ppm]| | 868.77 [ppm] | 1663.35 [ppm]| | 2667.91 [ppm]
500 [ml/min] 382.89 [ppm] | 695.02 [ppm] | 1330.68 [ppm]| | 2134.33 [ppm]

2.9. Humedad

La humedad donde este el sensor de gas influye directamente a la respuesta final de cada uno

de los sensores, alterando la linea base, su respuesta transitoria y respuesta en estado estable.

Debido a estas alteraciones es necesario aclarar este parametro y definir ;jcémo se mide? ya sea

en el ambiente o en algin lugar cerrado, entonces podemos decir que la humedad se define de las

siguientes dos maneras [27]:

s Humedad absoluta

La humedad absoluta es la cantidad de vapor de agua contenida en un volumen cerrado.

Humedad absoluta = Peso de agua / volumen de aire [-5]

» Humedad relativa

La humedad relativa es una cifra que especifica la relaciéon porcentual de la cantidad maxima

posible de vapor de agua que puede contener un volumen de aire a una temperatura deter-

minada. Entonces la formula que se ocupa para este calculo es la siguiente:

Siendo:

RH =

e RH = Humedad relativa.

e hum = Humedad absoluta.

hum ez

hum

100 %
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® hum,,., = Humedad maxima, valor de saturacion.

El célculo de la humedad relativa y absoluta depende de varios parametros dentro de los cua-
les los de mayor peso son la presién y temperatura. La Figura 2.18 representa un esquema de
como se entiende la humedad relativa en funcién de la temperatura. Se observan 3 volimenes
de igual tamano (V1, V2 'y V3), cada uno de ellos se encuentra a temperaturas diferentes, lo
cual significa que la capacidad para almacenar vapor de agua es diferente, se observa que el
V3 posee la temperatura mayor (30 °C) y la humedad relativa menor (28 %), de lo anterior se
entiende que a mayor temperatura la capacidad para almacenar vapor de agua incrementa,
de esta forma el porcentaje de humedad relativa disminuye y viceversa como se aprecia en
el V1 el cual tiene la humedad relativa de 100 % debido a que su temperatura no le permite

almacenar mas vapor de agua por lo que esta en su nivel méaximo de saturacion.

V1=V2=V3

1 Vapor
Tl de Agua

100 % 53% 28 %
Humedad Humedad Humedad
Relativa Relativa Relativa

Figura 2.18. Esquema humedad relativa.

2.10. Sistemas de medicién de la respuesta en sensores de
gas

Cada sistema de medicion de respuestas viene influenciado por el sensor que es empleado.
Debido a eso es importante analizar las diferentes caracteristicas de cada uno de los sensores. En
la mayoria de los sistemas, la variable a medir varia de forma muy lenta lo cual conlleva a que
solo con conocer las caracteristicas estaticas del sensor representa y explica el comportamiento
del sistema, sin embargo, cuando éstas caracteristicas influyen en el comportamiento transitorio o
dindmico del mismo. Por lo que se debe resaltar la diferencia entre las caracteristicas estaticas y

dindmicas de cada uno de los sistemas y estudiarse por separado [5].
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2.10.1. Sistemas estaticos

Los sistemas conocidos como estaticos son los que poseen una estructura y sus relaciones entre
cada uno de sus elementos se consideren permanentes a través del tiempo. Es decir la salida del

sistema estatico permanece constante si la entrada no varia.

2.10.2. Sistema dinamico

Los sistemas que se conocen como dinamicos se definen como aquellos que tienen variables
cambiantes a través del tiempo. El analisis de la respuesta de un sistema es importante para el
estudio de su comportamiento. Se representa la respuesta temporal de un sistema, y se compone
por una respuesta transitoria y una respuesta estable (2.5), donde y;(t) v yout(t) son la respuesta

transitoria y en estado estable, respectivamente.

y(t) = y(t) + Your () (2.5)

Como la respuesta transitoria del sistema evoluciona desde la aplicacién del estimulo de origen
hasta el estado estable, podemos definir esta parte como dinamica debido al cambio, pero también
se encuentra que la respuesta hace referencia a la forma en la salida del sistema se comporta
conforme pasa el tiempo ¢, cuando ¢ tiende a infinito ({ — o0) se adquieren caracteristicas de
invariabilidad de la variable.

En el andlisis de un sistema es necesario conocer su comportamiento ante diferentes tipos de
perturbaciones, las entradas que cominmente se utilizan son el escalén, la rampa y la parabola

(Figura 2.19 a, b y ¢ respectivamente) [7]. El escal6n es aquella entrada cuya magnitud es aplicada

r(t) r(t) r(t)

~ ~ ~
> L r - g

a) Escaldn unitario t b) Rampa c) Parabdlico

Figura 2.19. Perturbaciones de entradas transitorias tipicas.

en forma constante a lo largo del tiempo y se emplea cuando se supone que un sistema estara sujeto

a perturbaciones repentinas; la rampa es una entrada cuya amplitud varia linealmente a lo largo
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de todo el tiempo y se emplea cuando se supone que las entradas para un sistema de control son
funciones del tiempo que cambian en forma gradual; la parabola es aquella cuya amplitud varia

cuadraticamente a lo largo del tiempo.

2.11. Sistema de orden cero

Un sistema de orden nulo o cero es el que posee una salida que este totalmente relacionada con

la entrada, la Ec. 2.6 representa esta definicién.

y(t) = ka(t) (2.6)

Su comportamiento depende directamente por su sensibilidad estatica, k y se mantiene constante
independientemente de la frecuencia en la variaciéon de su entrada. En consecuencia no adquiere

ningun retardo. Este tipo de sistemas no incluye ningiin elemento almacenador de energia [8].

2.12. Sistema de primer orden

En los sistemas de primer orden, existe un elemento que almacena y retiene energia y otro mas
que logra disiparla. La relacién que existe entre la entrada x(t) y la salida y(t) esta dada por la

ecuacion diferencial 2.7.

dy(t)
dt

a + agy(t) = z(t) (2.7)

Después de aplicar la transformada de Laplace en la ecuacién anterior obtenemos la ecuacién

2.8

Y(s 1
() = (2.8)
X(s) ai1s+ag
Y recordando que la sensibilidad estdtica estda representada por k = % y la constante de

tiempo T = Z—é de los sistemas, entonces la ecuacion 2.8 se reduce a la ecuacion 2.9, la que se

conoce tradicionalmente como funcion de transferencia

- (2.9)
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El sistema finalmente se caracteriza por dos parametros, k para la respuesta estable o estatica
y T para la respuesta transitoria o dinamica. Si aplicamos a este tipo de sistemas una impulso
escalén unitario a la entrada z(t) = u(t) que tenga una transformada de Laplace tal X (s) = 1
y sustituyendo este ultimo termino en la funcién de transferencia, para finalmente separar por

fracciones parciales llegamos a la ecuacion 2.10.

Y(s)=" - (2.10)

Nuevamente aplicando la transformada de Laplace inversa a cada uno de los términos, obtene-

mos la respuesta en el tiempo de una entrada escalén o impulso unitario (Ecuacién 2.11).

—t

y(t) = k(1 —e7) (2.11)

En la Figura 2.20 se aprecia el estimulo o impulso escalén de amplitud z el cual fue aplicado a
la entrada del sensor con una duracién en un tiempo t. Este estimulo de entrada refleja una funcién
escalén ideal en concentracion lo que provoca una respuesta fija y(t) a la salida. La respuesta se
encuentra segmentada en cuatro regiones diferentes (Figura 2.21 ) donde la primera regién (I) es
la respuesta transitoria, la cual se encuentra determinada por la constante de tiempo 7, (tiempo
de subida). La segunda regién (II) es el segunda parte de la respuesta transitoria se podria decir
que es su complemento, cuando la respuesta alcanza un valor estable se alcanza la regién (III), el
cual posee una magnitud de respuesta definido por Ay = ys — yo. Y por ultimo, la cuarta region

(IV) es la parte de recuperacién a la linea base, la cual se representa por un tiempo 74 (tiempo de

bajada) [8].

| Entrada Salida
Xa P R Sansor e

eft) wit)

Figura 2.20. Estimulo de entrada al sensor como una funcién escalén.
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I Tiempo,

Figura 2.21. Esquema gréfico de la respuesta transitoria y en estado estable.

Es méas comun determinar o estudiar el fenémeno cuando el sensor se encuentra en la region I11
debido a en que el estado estable se elimina cualquier efecto de variaciones del flujo administrado
al sistema. Aunque, en algunas situaciones existen diferentes beneficios por usar la informacion
dinamica o transitoria. A manera de ejemplo, si el tiempo de respuesta del sensor es muy grande
(del orden de minutos o mas) es conveniente utilizar la pendiente inicial de la regién de respuesta
transitoria, esta pendiente tiene la facilidad de ser calculada en unos pocos segundos. El método
es bastante aceptable cuando el sensor es estable, de forma que la pendiente inicial se convierte
en una prediccién del valor final cuando alcanza el estado estable [28]. La respuesta transitoria y
estable de los sensores QCM no se ajusta de una forma muy buena a una exponencial sencilla, por
ello se plantea utilizar un modelo bi-exponencial [29][30] como el que se muestra en la ecuacién

2.12.

y=C—K(en + Be™) (2.12)

Describiendo la ecuacion anterior, C es el parametro que representa el valor de la respuesta en
estado estable, K, B son amplitudes de cada una de las exponenciales, 71 y 7 son constantes de
tiempo que representan la parte transitoria de la respuesta y t es el tiempo. Al derivar (2.13) y
evaluarla en un tiempo t=0 se obtiene la ecuacion 2.13 .

dy(t) K KB

—= = — 4+ — 2.13
dt lt=o T + T2 ( )

Una gran desventaja en la utilizaciéon de este método es que se necesita conocer cada uno de los
valores de las constantes de tiempo, si se pudiera tener esos valores previamente de alguna forma,

éste método serviria para reducir considerablemente los tiempo de medicién.
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2.13. Predicciéon de la respuesta

La reduccién del tiempo de medicion de los sensores de gas es fundamental para la deteccion
de gases que pueden ser muy peligrosos para la salud humana, como la inhalacién de gases inertes

o cualquier otro gas venenoso que puede provocar asfixia y muerte.

Para los sensores de gas a base de microbalanza de cristal de cuarzo (QCM) la respuesta se
puede obtener desde decenas de segundos hasta algunos minutos. Por lo tanto, reducir el tiempo
de medicién de la respuesta del sensor de gas es muy importante ya que esto permite el desarrollo

de sistemas mas rapidos y eficientes de deteccion, reconocimiento y clasificacién.

Para reducir el tiempo de medicién, se utilizé un nuevo enfoque mediante el uso del andlisis de la
respuesta transitoria basado en ajustes sucesivos de las curvas de respuestas. El método es bastante
simple, converge en muy pocas iteraciones y los calculos se pueden realizar muy rapidamente en

un algoritmo implementado en una computadora personal.

2.13.1. Métodos de ajustes sucesivos

Dicho método consiste en ajustar punto a punto la ecuacién bi-exponencial (ecuacién 2.12) a
la cual se ajusta a la respuesta del sensor conforme se van obteniendo los datos hasta alcanzar
que el estado estacionario o también conocido como respuesta en estado estable se encuentre bien

establecido.

El algoritmo implementado requiere al principio 5 datos de la respuesta del sensor para realizar
el primer ajuste, inmediatamente se guardan los parametros calculados, a continuacion se espera
a adquirir el siguiente dato para proceder a realizar nuevamente el ajuste usando los 6 datos
recolectados, guardandose los nuevos valores de los parametros calculados. Este proceso se repite
hasta adquirir todos los datos de la respuesta del sensor. Se encuentra que conforme se realizan los
ajustes sucesivos al modelo, el parametro C tiende a converger en el valor de respuesta en estado
estable conforme se toman mas y mas valores de respuesta. En la Figura 2.22 a) se muestra la
respuesta del sensor junto con el ajuste deseado, en la Figura 2.22 b) se muestra la evolucién del

parametro C que se pretende encontrar.
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Figura 2.22. a) Respuesta del sensor b) Evolucién del pardmetro C.

2.14. Sistemas de control

Se define por sistema de control como un conjunto de dispositivos o instrumentos capaces de
administrar, ordenar, dirigir y regular el comportamiento fisico de otro sistema, con el fin de reducir
las probabilidades de fallo y asi obtener los resultados que se deseen [31].

Existen dos tipos mas comunes de lo que se conoce como sistema de control, los llamados
sistemas de lazo abierto y los sistemas de lazo cerrado. En los primeros la salida no interacciona
con la forma de control; pero en la segunda forma si se requiere saber la senal de salida para ejercer
todo el control del sistema, también el sistema de control de lazo cerrado se conoce por el nombre
de sistema de control retroalimentado.

Por lo general, se ocupan los sistemas de control para los procesos de produccion industriales,
también para controlar equipos y en algunos casos dentro de laboratorios de investigacién cientifica.

Cualquier sistema de control tiene que tener una estabilidad aceptable para sus fines, es un re-
quisito esencial. Ademads de tener esa estabilidad absoluta, debe alcanzar una estabilidad relativa;
es decir, la respuesta debe tener un amortiguamiento aceptable. También un pardmetro impor-
tantisimo es la velocidad de respuesta la cual debe de ser rapida. Un sistema de control también
tiene que ser capaz de disminuir todos los los errores un un valor minimo del orden de £1% de
error.

La Figura 2.23 representa un diagrama a bloques de un sistema de control en lazo cerrado
trabajado a nivel industrial, el cual posee un controlador automatico, un actuador, una planta y
un elemento de medicién. Cada una de sus partes sirve para desarrollar el mecanismo de control,

desde la parte donde se analizan las senales de entrada y senal de error, se procesa la informacién
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y todo lo calculado se envia de forma amplificada al actuador, este ultimo se encarga de realizar

el trabajo especifico de se desee controlar.

Controlador automdtico

| Detector de error

| |
|
|
| Salida
Amplihcador‘—'—» Actuador > Planta
|

Entrada de 1' /

referencia |
—_—

I |

puntode 1 |
i |

ojuste Sefal de error :
i

I del actuador )

| ESSE e RS SE CEAT e L T |

Elemento de

medicion

Figura 2.23. Ejemplo de un diagrama a bloques de un sistema de control a malla cerrada.

2.14.1. Control On/off

En el sistema de control conocido como prendido o apagado, el actuador solo posee dos posi-
ciones establecidas como su nombre lo indica. Es muy sencillo de utilizar y también su costo es
pequeno. Debido a esta razén, es usado frecuentemente en muchos sistemas de control industriales
asi como domésticos. Para explicar el el fenémeno, la ecuacién 2.14 representa matematicamente
el mecanismo de control. Dependiendo de si la senal de error e(t) es positiva o negativa, la senal

de salida Q(t) adquiere un valor de prendido o apagado.

Ql — e(t)>0
Qt) = (2.14)
Q2 — e(t)<0

2.15. Control PID de humedad relativa

Este control basa su funcionamiento en el uso del parametro principal error, el cual es la
diferencia entre valor medido y un valor deseado. El algoritmo de control estd constituido por
tres parametros subyacentes, proporcional, integral y derivativo. El valor proporcional depende
del error actual mientras que el valor integral depende de errores pasados y el derivativo es una
prediccion de los errores futuros. La suma de estos términos es necesaria para ajustar el proceso

de control (ecuacién 2.15).
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de(t)
dt

u(t) = Kpe(t) + k; /t e(t)dt + kg (2.15)

Donde u(t) es la sefial de control, K,, K; y K, son constantes que se ajustan a las necesidades
fisicas del control, sin embargo la Ec. 2.15 muestra la dependencia temporal de forma continua y
cuando se trabaja con sistemas fisicos experimentales las senales que se obtienen a partir de los
elementos de medicion son discretas. La Fc. 2.16 muestra la forma de calcular el error discretizado
mediante la diferencia entre el valor deseado y el valor leido. Asi también es necesario hacer un
ajuste discretizando el termino integral y derivativo mediante aproximacién por series, obteniendo

las ecuaciones (2.17 y 2.18 ) en el g-ésimo paso temporal:

e(t) =e?= Xy — X1 (2.16)

q
/ e(t)dt =Y eAt| = eI AL+ AL+ AL+ (2.17)
0 t=q
de(t) el — et !
N ——— 2.1
dt t=q At ( 8>

Donde At es el incremento discreto del tiempo.

Al sustituir las ecuaciones 2.16, 2.17, 2.18 en la Ec. 2.15 se obtiene la ecuacion de control
discretizada (Ec.2.20), la cual es la que se ocupa en el algoritmo como senal de control la cual
debe de estar normalizada a un valor entre 0-255 por el valor del registro del ciclo de trabajo en

el microcontrolador PIC 18F4550.

uq:erq—i—KiZeq—i—Kd A

(2.19)

El diagrama de bloques del mecanismo de control PID (Figura 2.24) nos describe c6mo funciona
el sistema real, a partir del calculo del error actual, la senal de control descrita en la ec. 2.20 es
controlada por un PWM (Pulse Width Modulation por sus siglas en inglés) de un microcontrolador
PIC el cual modula la energia administrada al accionador que en este caso es un humidificador
comercial, posteriormente se realiza una retroalimentacion con las mediciones actuales del sensor

de humedad relativa DHT22 y se repite el proceso.
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Controlador PID Sistema de control en lazo

cerrado con control PID
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Figura 2.24. Diagrama a bloques control PID.

2.15.1. Meétodo Ziegler-Nichols

El método de sintonizacion llamado Ziegler-Nichols por sus descubridores, es capaz de ajustar
y sintonizar un control PID de forma empirica. Estas algoritmo de ajuste fue propuesto por Ziegler
y Nichols y fue publicado en 1942. Desde entonces se ocupa ampliamente para la sintonizacion
(32].

El método de sintonizacién de reguladores PID de Ziegler-Nichols permite definir las ganancias
proporcional, integral y derivativa a partir de la respuesta del sistema en lazo abierto o a partir
de la respuesta del sistema en lazo cerrado. Cada uno de los dos ensayos se ajusta mejor a un tipo

de sistema.

2.16. Modulacion de ancho de pulso (PWM)

La técnica de modulaciéon por ancho de pulsos también es conocida por PWM, debido a sus
siglas en inglés (pulse-width modulation), es herramienta que modula una senal o fuente de energia
en la que se modifica el ciclo de trabajo, ya sea diferentes propdsitos como transmitir informacion
o simplemente para controlar la cantidad de energfa suministrada a alguna planta especifica [35].

El ciclo de trabajo ( Véase Figura 2.28) se mide en porcentajes y éste describe especificamente
el lapso de tiempo que una senal digital se encuentra en un estado alto, es decir el periodo de la
senal. Este es el inverso de la frecuencia como si fuera la relaciéon que existe de cualquier onda.
Como por ejemplo si la senal digital pasa la mitad del tiempo encendido y la otra mitad apagada,

la senal digital tiene un ciclo de trabajo del 50 % y se asemeja a una onda cuadrada ideal.
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Figura 2.25. Ciclos de trabajo PWM.

En este trabajo se implement6 un control PID de humedad mediante PWM.
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3.1. Elaboracién de sensores QCM

El dispositivo conocido como resonador de cuarzo es un componente electrénico que posee una
proteccién o cubierta metalica, la cual tiene que ser removida para convertir éste en un sensor de
gas, usando una base para sostener el cristal y un Dreemel se quita el contorno con cuidado de no
romper o doblar las terminales del componente (Ver Figuras 2.8 y 2.9 ).

Para el deposito de la pelicula sensible se realizé la solucion, usando 5 mg de Etil-Celulosa y 5 ml

de cloroformo para obtener una razén de concentracién de 12£.

El proceso para realizar el deposito es el siguiente, se registra la f, (Frecuencia natural de
oscilacién del QCM). Se hace una exposiciéon de UV-ozono de las superficies de los electrodos
del QCM para limpiar impurezas organicas que pudieran estar presentes. Luego se le deposita
la disoluciéon polimérica en ambas caras mediante el método de casting. Una vez que se evapora
el cloroformo (5 minutos aproximadamente), la pelicula de etil celulosa queda adherida en las
electrodos del cristal. Por ultimo, se registra la nueva f; frecuencia de oscilacién con pelicula

sensible.

La estimacion del espesor de cada una de las peliculas sensibles se realiza con la ecuacion de
Suaerbrey descrita anteriormente, es necesario ocupar la densidad del material depositado (Etil-
Celulosa) (Ec 3.1) y tomar como consideracién de volumen de un cilindro (Ec.3.2) para posterior-

mente se llega a una expresion con la cual pudimos estimar el espesor medio de las peliculas (Ec.

39
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3.3).
AM
pEC = =<7 (3.1)
V=AX (3.2)
Donde:

pec: Densidad volumétrica de la Etil Celulosa (1.5 £)

ml
= AM : Cambio de masa [g]

A: Area de los electrodos

X: Espesor o grosor de la pelicula de Etil celulosa

K,: estd asociada a las propiedades del cuarzo

(2.264 x 10~ 6em’s)
gr

__Af
quOQPEC

3.2. Sistema de control de humedad relativa

EL sistema de control de humedad relativa se desarroll6 mediante la técnica de control PID
explicada en el capitulo anterior. El diagrama fisico del control de humedad se presenta en la
Figura 3.1, en la cual se aprecian todos los componentes de éste mecanismo. La camara donde
se genera el vapor de agua (Figura 3.2) se construyé a base de un frasco sellado herméticamente,
posee un volumen estimado de 4 litros, dentro de este frasco se encuentra el actuador del sistema,
es decir el instrumento que genera el vapor de agua, asi también mediante unas bombas se extrae

el aire con humedad controlada de la camara para hacerla fluir hacia los sensores.
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Bomba de aire
-@——{ Filtro humedad silica gel }—I
Humidificador
Sensor
DHT22
Fuera de la
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O
LL
Envio de =
Datos via LCD
Bluethoot

Figura 3.1. Diagrama Control HR.

Figura 3.2. Camara generacién vapor de agua (4 L).

Se optimiz6 la planta de control de humedad en flujo continuo conjuntando todo el sistema, una
imagen real de la planta se observa en la Figura 3.3, resaltando los componentes como la pantalla

LCD la cual muestra la informacién al usuario.
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Figura 3.3. Sistema conjunto de control de humedad

3.2.1. Sensor DHT?22

Este dispositivo electrénico es un sensor que trabaja con senales digitales de salida. Es de
gran confiabilidad asi como de gran estabilidad. El protocolo de comunicacion que maneja para la

adquisicion de cada uno de los datos es mediante la interpretacién de 32 bits.

Es de un tamaifio aproximado de 2 cm?® y posee una amplio rango de transmisién (cerca de
20 metros) la cual es apropiada para cualquier tipo de aplicaciones (Figura 3.4). Funciona con un
voltaje de 3.3 V o 5 V, el fabricante recomienda la velocidad de muestreo mas 6ptima es de 2
segundos. Posee un rango de medicién de temperatura de -40°C a 80°C con una exactitud de £

0.5°C y de 0 a 100 % de humedad relativa con una exactitud de + 2 % [36].
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Pines DHT22
Pin 1: VCC 3.3v -5V

i " Pin 2: Datos
11‘ ﬂ

Pin 3: Mo conectado

Figura 3.4. Sensor Digital Humedad Relativa y Temperatura DHT22 [36].

3.2.2. Humidificador ultrasonico comercial

Los instrumentos comerciales conocidos como humidificadores ultrasénicos apoyan y se ocupan
para elevar la humedad relativa del aire en lugares donde se requiera mediante el uso de la tecno-
logia piezoeléctrica. Los humidificadores ultrasénicos transforman impulsos eléctricos en impulsos
mecanico. Esto a través de cristales piezoeléctricos que hacen vibrar el agua, creando ondas en su

superficie; y periédicamente, gotas de agua fria son expulsadas hacia el exterior. (Figura 3.5) [37].

Figura 3.5. Humidificador comercial Miniso

Este dispositivo fue utilizado en este proyecto para el control de la humedad relativa.
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3.2.3. Filtros de humedad relativa

Cuando la humedad que se encuentra en el ambiente alcanza valores relativamente altos =~
50 %HR y se requiere trabajar en diferentes aspectos de investigaciones con humedades relativas
inferiores existe un problema. Por ello fue necesario desarrollar esta herramienta conocida como
filtros de humedad. Ocupa un material llamado silica gel, éste es un compuesto a base de didxido
de silice, fisicamente es transparente pero puede estar compuesto con indicadores de saturacién
para observacion de la humedad removida. La silica gel tiene la capacidad de reducir la humedad
mediante el proceso fisico de absorcién, también posee la caracteristica de que no es flamable y
si se le calienta a no mas de 100 °C con algiin método de control de temperatura, toda el agua

absorbida es liberada en forma de vapor, recuperando el material para que pueda reutilizarse [41].

000000

0-2% 10-20% 20-40% |40-55% 55-B5% 100%

Figura 3.6. Silica gel con indicador de saturacién [41].

Seconstruyeronlos filtroscontubodeacr'ilicodedi’ ametrointernode5emydelar gode30cm, porlogueposeenur
Como ejemplo de un filtro construido en el laboratorio se aprecia en la Figura 3.7 en donde po-
demos observar que la silica gel ha comenzado a cambiar su color en términos del vapor de agua

absorbido.

Figura 3.7. Filtro de humedad a base de silica gel.
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Sintonizaciéon de parametros de control

Se utilizo el método de Ziegler-Nichols a base de la respuesta en lazo abierto para la estimacién
de los parametros K, K;, K4. Se utiliz6 una herramienta de un sotfware de computadora, la cual
permite facilitar la estimacion de estos parametros solo al introducir los datos de la respuesta en
un estimulo maximo del 25 % como lo indica el proceso, una vez cargados los datos de la respuesta

(Figura 3.8).
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Figura 3.8. Ejemplo respuesta del sistema de control de humedad en lazo abierto.

Una ves que se cargd la respuesta, el programa calcula la funcién de transferencia (Ecuacién

3.4), la cual es la funcién que describe el comportamiento de la planta.

1.281 8.939

Gs) = Gasis £1°

(3.4)

y con base en esta funcién de transferencia el programa modela y calcula los pardametros de control,
también permite ajustar la curva de forma que el usuario escoge si quiere que la subida de respuesta
sea mas agresiva es decir que tarde un menor tiempo en alcanzar el valor deseado, sin embargo
esto ocasiona un comportamiento oscilatorio hasta que alcanza el valor estable, o por el contrario
que sea mucho menos agresiva de forma que crezca en un tiempo mas largo y sin oscilar hasta
alcanzar el valor deseado de forma estable (Figura 3.9).

Al final de los ajustes deseados se ocupan los valores de los pardmetros de control (Tabla. 2.4).
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Figura 3.9. Funcion de transferencia

Donde podemos observar que el parametro de control Kd es cero, lo cual implica que el control
PID se convierte tinicamente en un control proporcional e integral (PI). También se observa que el
tiempo que le tarda al sistema tedricamente alcanzar el valor de humedad relativa deseado sera de

27.4 segundos y el tiempo que le llevara al sistema alcanzar su estabilizacion es de 50.5 segundos.

Tabla 2.4: Parametros de control planta de humedad relativa.

Kp 1.9025
Ki 0.03254
Kd 0
Tiempo de subida 274 s
Tiempo de estabilizacion | 50.5 s

Todo el sistema se controla mediante una interfaz grafica en LabView (Figura 3.10), la cual
sirve para monitorear en tiempo real la informacion de la humedad relativa dentro del sistema,
asi como para su posterior analisis. Dicha interfaz tiene secciones establecidas para el manejo del
usuario, desde la seleccion del puerto COM de comunicacion, su velocidad de envio de datos, la

humedad relativa deseada y la parte donde se observan los valores en tiempo real.
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Figura 3.10. Interfaz grafica LabView Control de humedad relativa.

La programacién a bloques de la interfaz grafica se presenta en la Figura 3.11 donde se observa
claramente cada una de las partes del cédigo, desde donde se establecen los parametros de la
comunicacion UART, la escritura del valor de la humedad deseada, la lectura del sensor, el trabajo

de separacion y discriminacién de los datos bit a bit, la parte donde se grafica y por iltimo donde

se guarda la informacion.
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Figura 3.11. Esquema bloques LabView Control de humedad relativa.
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Diagrama de flujo control de HR

Podemos resumir de forma general todo el funcionamiento del sistema de control de HR en
el siguiente diagrama de flujo (Figura 3.12). Al inicio se definen todas las constantes, después se
arranca la modulacién de ancho de pulso (PWM) en un valor de 0 es decir la energia suministrada
al humidificador es cero, en seguida se procede a la lectura de la humedad relativa con el sensor
DHT22 y se despliegan los valores en una pantalla LCD, se alcanza la parte de arranque del
control, es decir si la HR deseada es cero, significa que por el momento no se requiere controlar la
humedad, entonces el programa funciona solo como monitorear la HR, pero si se tiene que la HR
deseada posee un valor mayor que cero el control PID empieza a funcionar. Primero calcula el error
mediante la diferencia de la HR deseada y la HR leida, posteriormente se hacen los calculos de la
parte proporcional, integral y derivativa. Se empieza la comunicacion con la interfaz y se grafican

todos los valores. Por ultimo, se guardan los datos en un archivo .txt para su posterior andlisis.

Inicio

Definicion de parametros de control kp, ki, kd

Retroalimentacion

Pﬁd
Control Off Despliegue LCD

si
Graficar HR, PID
No paramefros

m

OFFSET 15

Figura 3.12. Diagrama general de flujo del sistema de control de HR.
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3.3. Sistema dinamico

El sistema dindmico (Figura 3.13) donde se realizan las mediciones cuenta con un sistema
controlador de humedad de flujo continuo mediante la técnica de control PID, un camara de
generacion de vapores de compuestos volatiles orgdnicos la cual tiene una temperatura regulada
por un control On/off mediante la técnica de bano térmico, es decir se encuentra sumergida en una
tina de agua a una temperatura controlada. Ademads, cuenta con un par de controladores de flujo
(MFC) para garantizar que exista un flujo constante en todo el sistema. También posee un par de
valvulas para generar el estimulo escaléon que provoca la respuesta del sensor y también garantizar
un flujo constante en todo momento. Este flujo se dirige hacia la cdmara de censado donde se
encuentra el sensor de gas (QCM), el cual funciona mediante un circuito oscilador y finalmente
un frecuencimetro que proporciona 5 datos por segundo de la frecuencia del sensor y almacena los

datos para su posterior analisis en un ordenador.

BOMBA SISTEMA DINAMICO AFUERA DEL

DE AIRE SENSOR LABORATORIO
- ——

DHT22 SISTEMA DE )
VALVULAS CAMARA DE

MEDICION
o900

CAMARA
CONTROL CONTROLADORES
DE FLUJO
HOMERAD SEMNSOR OSCILADOR
DHTZ22
BOMBA -
DE AIRE

PC

CAMARADE VOoC's
EVAPORACION (ETANOL)

ref B
FRECUENCIMETRO

LAPTOP

Figura 3.13. Sistema Dindmico [44].
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3.4. Flujéometros

Los flujémetros comerciales de la marca Aalborg (GFC, Mass Flow Controller), se ocupan ya
que en el sistema dinamico es necesario controlar todo el flujo de aire que atraviesa la camara ge-
neradora de compuestos voldtiles organicos (COV) (Figura 3.14), ya que de acuerdo a lo expresado
en la ecuacion 2.2 , el flujo esta directamente relacionado de forma inversamente proporcional con
valor de la concentracién del compuesto. El control de este instrumento se realiza mediante un
microcontrolador PIC 16F877A, utilizando una de sus funciones conocida como la modulacién de
ancho de pulso (PWM) también previamente explicada, el rango de accién de estos flujometros es

de 0 a 500 ml/min [40].

Figura 3.14. Flujometros GFC Mass Flow Controllers.

3.5. Camara generadora VOC'’s

Esta camara sellada se ocupa como reservorio en donde se desarrolla la generacién de vapores
de los compuestos volatiles organicos COVs con los que se desee trabajar. Consiste de una camara
de metal sumergida en un bano de agua, en la cual se evapora el etanol con un flujo de aire y

temperatura controlados. La Figura 3.15 muestra una imagen real de ésta [5,8,38].
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Figura 3.15. Camara generadora VOCs.

3.6. Control de valvulas

Como se menciono en la descripcién de la respuesta de un sistema dindmico para estudiar
la respuesta dinamica o transitoria fue necesario generar un impulso cuadrado, éste se logra con
un sistema doble de valvulas de pellizco, asi se controla el flujo de aire al sensor. Este control
de valvulas fue implementado en el laboratorio y se controla mediante un microcontrolador PIC

16F877A. La Figura 3.16 muestra una imagen real de como lucen las vélvulas [39].

Figura 3.16. Valvulas Asco de 2 vias.
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3.7. Circuito oscilador

El circuito oscilador es el encargado de estimular eléctricamente nuestro dispositivo el cual es
el sensor de gas ocupado, ya que como se a explicado anteriormente, los QCM funcionan con el
efecto piezoeléctrico, este circuito es el que provoca que el dispositivo QCM empiece a vibrar a
una frecuencia determinada (Figura 3.17 ). Este circuito se realizé con el integrado 74HC04, 2

capacitores de 100 pF y dos resistencia de 1 M$2 [43].

Ul
74HCO4

:: Senal de

>c Reloj QCM
R1 % R2
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Il

IDI
™

c1—— am L,

Figura 3.17. Circuito Oscilador Esquema electronico.

3.8. Frecuencimetro

El frecuencimetro fue disenado y construido con una herramienta conocida como FPGA la cual
en terminos generales es un chip capaz de realizar funciones similares a una computadora mane-
jando frecuencias relativamente altas. Se ocupa con fines de poder medir la frecuencia de oscilaciéon
de los sensores (QCM), es importante resaltar que, éste frecuencimetro fue desarrollado en el labo-
ratorio [21][42]. Se trabaja censando 5 veces por segundo el valor de la frecuencia. Utilizando una

interfaz de Lab View se registra y gréfica los datos para su posterior andlisis (Figura 3.18).
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i
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Figura 3.18. Interfaz 5 puntos por segundo

3.9. Proceso de deteccion del etanol en el sistema dinamico

Para realizar las mediciones del sensor de gas a base de resonador de cuarzo (QCM) en el
sistema dindmico (Figura 3.13) se utilizé la siguiente metodologia, la cual conlleva a la obtencién

de las gréficas de sus respuesta del sensor reflejada en cambios de frecuencia.

= Se selecciona la humedad relativa desde la interfaz de LabView, si es menor que la del
ambiente es necesario conectar los filtros de humedad y se espera el tiempo necesario hasta

que la cdmara registre la humedad deseada.

= El sensor de gas se somete dentro de la cdmara. Las terminales de los electrodos del QCM
se conectan al circuito oscilador, que envia las senales de oscilacién que produce el QCM al
frecuencimetro. Los datos se registran y se envian a la computadora, para desplegarla en la

interfaz grafica.

= Se selecciona la concentracién de etanol, la cual esta sujeta a los parametros como son la
temperatura del bano térmico y el flujo del aire, para este caso la temperatura es constante

20°C y el flujo se selecciona desde el teclado matricial.

= Se selecciona en el control de valvulas que el Sensor (QCM) sea sometido primeramente al
flujo de aire limpio y con HR baja (= 10 % H R) donde se aprecia que la linea base de nuestro

sensor de forma estable, es decir a un valor constante.
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= Se realiza el primer intercambio de pistones de las dos valvulas de pellizco ocasionando que
el aire con etanol mezclado con el valor de HR deseado llegue al sensor (QCM) provocando

una amortiguaciéon en su frecuencia.

= Se realiza un cambio de pistones en las valvulas y se regresa la respuesta del sensor a la linea

base nuevamente a una humedad relativa baja (~ 10 %), cuando se alcanza la estabilizacién.
= Se repite el proceso hasta alcanzar el rango maximo de humedades relativas posible.

= Se analizan los datos y se grafican desde un software de computadora.
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Resultados

4.1. Sensores elaborados

Se construyeron 3 sensores a base de resonado de cuarzo (QCM), retirando la cubierta metélica
y mediante el método de casting se deposité una pelicula de etil-celulosa, las caracteristicas de

cada sensor se describen en la Tabla 4.1 presentada a continuacién.

Tabla 4.1 : Concentracién de Etanol [ppm] a diferentes flujos y temperaturas

Sensores Fo-uvozono [MHz| F-etilcelulosa [MHz] Delta F [Hz] | Espesor [um)]

( Tratamiento uv-ozono) | ( Frecuencia con pelicula )

1 11.999920 11.990190 -9730 0.262266517
2 11.999580 11.98406 -15520 0.418356321
3 12.000110 11.97497 -25140 0.677612687

4.2. Control de humedad relativa

Los resultados obtenidos del control de humedad relativa PI muestran que este método de
control es 6ptimo, se mostré también que alcanzdé una estabilidad mayor en la linea de control
de la humedad deseada, el rango méximo de accién fue de 20% a 80% HR. En la Figura 4.1
podemos observar el comportamiento de los pardmetros del control PI, la parte proporcional y
la parte integral. Se observa que cuando se hace la selecciéon de la humedad deseada, la parte

proporcional crece abruptamente mientras que la parte integral crece de forma mas lenta, a medida
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que transcurre mas tiempo el error disminuye, lo que conlleva a que la parte proporcional sea
minima y la parte integral se estabiliza en un valor constante, el poder del control PI en este
tiempo recae totalmente en la parte integral. Si el sistema no presenta alteraciones externas el

comportamiento es estable y se ve reflejado en que la humedad deseada no fluctué.
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Figura 4.1. Humedad relativa controlada.
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Figura 4.2. Humedad Relativa controlada y sus pardmetros de control proporcional e integral.

La Figura 4.2 refleja el comportamiento del control pasando de una humedad relativa del 40 %

a 60 %, el tiempo que le lleva al control alcanzar la humedad deseada ronda = 5min, no presenta
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picos de sobre impulso y mantiene la humedad deseada estable en el periodo de tiempo que necesita
el sistema para realizar las mediciones de etanol en los sensores de gas.

Se analizé la respuesta del control en 3 mediciones diferentes y en la figura 4.3 se graficé la
humedad deseada contra la humedad alcanzada, es necesario resaltar que se realizé un promedio
de la humedad en los escalones deseados para este analisis. Se encontré un error absoluto que
no supera el 1.5%. También se realizé un ajuste lineal y se encontré que la respuesta del control
se ajusta perfectamente a una linea recta con pendiente 1 y con un coeficiente de correlacion de

0.9994, de lo cual podemos deducir que el control desarrollado es éptimo para nuestras necesidades.

w
(=]

o 80 y = 0.9989x
— R2=0 9975
B 70t
m
e
iy ad * | —F—Error 1.5%|
E +  1* Med
@ 50 ¢ 2°Med
= 3* Med
(]
o 40F
o
S 30!
o
@ /
£ 20}
=
T

10}

0 L i i i i i i i i J

0 10 20 30 40 50 60 70 80 a0

Humedad Relativa deseada[%]

Figura 4.3. Humedad Relativa deseada vs Humedad Relativa alcanzada.

4.3. Caracterizacion del sensor 1

Para la caracterizacién de los sensores se realizd la medicion del sensor 1 en el sistema dinamico
a una sola concentracién de etanol de 960 ppm en un barrido de humedades relativas desde el 20 %

hasta un 80 % de humedad relativa, las respuestas del sensor en funcién de cada valor de humedad
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se expresan en la Figura 4.4.
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Figura 4.4. Respuesta del sensor 1 a diferentes HR.

Se observa que las moléculas de agua interaccionan con la pelicula sensible de nuestro sensor
provocando un amortiguamiento en su frecuencia de oscilacion, este fenémeno nosotros lo asociamos
a respuestas mas grandes que conllevan a tiempos de medicion grandes, del orden de decenas de
minutos.

Para un analisis més especifico se trabajé con la respuestas observadas en la Figura 4.4 y se
analizaron de acuerdo a la humedad relativa a la cual fueron obtenidas (Figura 4.5) se observa

claramente que mientras aumenta la humedad la respuesta aumenta.

| | 1 I I J
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
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Figura 4.5. Respuestas del sensor 1 a diferentes HR.

Se calcul el valor del AF de cada respuesta en su parte estable y se graficaron conforme a cada
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valor de HR (Figura 4.6), se utilizé un ajuste lineal y se encontré que el coeficiente de correlacion
tiene un valor de 0.9799 el cual es 6ptimo para considerar que la dependencia del crecimiento de

la respuesta en funcion de la humedad es lineal.
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Figura 4.6. AF vs Humedad Relativa.

La ecuacion 4.1 del ajuste representa la forma en la que crece la respuesta en funcién de la
humedad. La variable X representa la humedad, Y el valor de la respuesta del sensor y el término
independiente 11 representa el valor de la respuesta exclusiva del compuesto etanol con humedad
del 0%.

AF =25RH + 11 (4.1)

Para estudiar con mas detalle el comportamiento de la respuesta se realizé el ajuste bi-
exponencial para observar la parte transitoria, el cual se muestra en la tabla 2.5. De esta tabla

podemos observar que el modelo se ajusta perfectamente a la respuesta del sensor de gas (Figura

4.7).
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Tabla 4.2 Ajustes a la ecuacion bi-exponencial para diferentes humedades

Humedad Ecuacion Modelo Bi-Exponencial Coeficiente R?
20 AF = 56.76 — 31.86(ez + 0.85e75 ) 0.9946
30 AF = 85.93 — 41.3(e303 + 1.047e553 ) 0.9983
40 AF =112.5 — 55.65(em75 + 1.042¢007) 0.9989
50 AF =129.3 — 58.01 (5203 + 1.283¢140) 0.9976
60 AF = 176.2 — 89.54(ew0s + 0.9847¢7.73 ) 0.9996
70 AF =182.1 — 104.7(em12 + 0.7543¢ 5.5 ) 0.9994
80 AF =204 — 119.6(esaz + 0.7203¢0142 ) 0.9993
200 — l
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Figura 4.7. Respuestas del sensor 1 ajustadas al modelo bi-exponencial.

Asi como se realizo el estudio utilizando la parte de la respuesta en estado estable, también se
estudi6 el comportamiento de las constantes 71 y 7 en funcién de la humedad (Figura 4.8) y se
encontré que de la misma forma posee una dependencia lineal, la cual se ve representada por la

ecuacién (4.2) y posee un coeficiente de correlacién de 0.9944.
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Figura 4.8. Parametro 7; vs Humedad Relativa.

Esto nos permite conocer con mayor profundidad el comportamiento del mecanismo de adsor-
cién. El comportamiento creciente de 7 nos indica que la humedad afecta la velocidad de respuesta.

Esto esta relacionado con el aumento en la magnitud de la respuesta en estado estable.

7 = 10RH + 23 (4.2)

Y de la misma forma la Figura 4.9 muestra el comportamiento de la constante de tiempo
T9, €l cual muestra de la misma forma un comportamiento lineal. La ecuacion 4.3 muestra el
comportamiento de este parametro, sin embargo su coeficiente de correlacion es de 0.9513, lo cual
indica que este parametro es mas inestable, aunque aun no se sabe a qué fenémeno fisico se puede

atribuir.
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Figura 4.9. Parametro 7, vs Humedad Relativa.

7 =0.94RH + 21 (4.3)

De las figuras anteriores podemos deducir que la respuesta transitoria la cual esta principal-
mente determinada por los tiempos caracteristicos del modelo bi-exponencial aumenta de forma
lineal conforme la humedad crece. Es necesario resaltar que los tiempos de medicién son dema-
siado largos por lo que seria poco practico esperar mas de 10 minutos para dar respuesta de qué
tanta concentracion de etanol se encuentra en un lugar determinado por lo que es necesario reducir
estos tiempos de medicién. Por trabajos anteriores se conoce que el método de prediccion de la
respuesta es una forma de poder encontrar el valor final de respuesta en un menor tiempo. Se
utilizé el método de ajustes sucesivos del modelo bi-exponencial mediante una regresion no lineal

de minimos cuadrados.
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Figura 4.10. Prediccién de las respuestas método ajustes sucesivos.

En la Figura 4.10 se observa el grafico que representa la prediccion es decir el crecimiento del
parametro C del modelo bi-exponencial respecto a sus respectivos ajustes y su evolucién en el
tiempo. La Tabla 2.5 muestra en cuanto tiempo le lleva a la prediccion obtener un valor con error
menor al 5% del valor real de la respuesta final, se considera que el valor de la respuesta estable se

alcanza en un tiempo t determinado en un valor de 57, usando la constante de tiempo mas grande.

Tabla 4.3 Ajustes

Humedad Relativa | C Ajuste total Prediccién C oT % Tiempo
20 C= 56.76 381s C'~56.13 | 1099 34 %
30 C= 85.93 261 s C'~ 81.15 | 1581 16 %
40 C= 1125 341 s C' = 109.5 | 2237 15%
50 C=129.3 481 s C'~ 126.5 | 2601.5 18%
60 C=176.2 881s C~171.9 | 3154 27%
70 C=182.1 1441 s C' =~ 178.6 | 3820 37%
80 C= 204 1144 s C' =~ 202.5 | 4021 28%

El porcentaje de tiempo se calcula dividiendo el tiempo de prediccién de C de el tiempo en
57 y multiplicando por 100. Estos porcentajes de prediccion tienen valores desde 15% a 37 %,

calculando un promedio de los porcentajes de tiempo en los cuales se obtiene un valor aceptable
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de prediccién, tenemos que es de 25 % respecto al tiempo que le llevaria al sensor llegar al valor
estable, por lo que se puede asegurar que el método de ajustes sucesivos nos permite conocer un
valor calculado muy cercano al valor real de la respuesta estable 4 veces mas rapido. La Figura 4.11
muestra la relacion entre el valor final de respuesta (Parametro C) y el valor de nuestra prediccién,
se observa que la relacion es lineal y la ecuacion que representa ésta funcion tiene como pendiente
un valor muy cercano a 1, con un coeficiente de correlacion de 0.9993 y gracias a esto podemos
afirmar que el método de ajustes sucesivos mediante el modelo bi-exponencial de respuesta para
los sensores de gas funciona y nos proporciona un ahorro en el tiempo de medicion de la respuesta

en estado estable de los sensores.
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Figura 4.11. Parametro C-Prediccion en 1.27 vs Pardmetro C-Final en 57.
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Conclusiones

Se desarrollé un sistema de control PID de humedades relativas y se adapto al sistema dinamico
para la medicién de respuesta de sensores de gas al etanol.

Los valores de Kp=1.9, Ki=0.030 Kd=0 para la etapa proporcional, integral y derivativa res-
pectivamente, permiten alcanzar un valor de HR deseado en un tiempo aproximado de 5 min.
Podemos decir que el método de sintonizacién de ZIEGLER-NICHOLS nos permitié estimar de
una forma muy cercana a los valores finales que mostraron mejores resultados en el control PID
de humedad.

El control PID de humedad relativa funciona correctamente para un rango de humedades que
van desde 20 % HR a 80 % HR, y se logr6 alcanzar un error absoluto de +1 % HR.

La interfaz grafica permite una comunicacién remota y es amigable al usuario.

Las condiciones ambientales afectan el rendimiento de nuestro control de humedad, ya que
mientras mas alta este la humedad ambiente, més dificil es poder alcanzar humedades bajas, asi
como mantenerlas estables.

El sistema dinamico funciona correctamente, se pueden seleccionar humedades relativas desea-
das, se controla el flujo deseado y la temperatura a la cual se quiera someter la camara de eva-
poracion de los compuestos volatiles organicos que en este caso sélo fue etanol, el control de las
valvulas funciona perfectamente y genera el impulso escalén en la respuesta de nuestros sensores.

Se construyeron 3 sensores de gas confiables para futuros estudios y caracterizaciones de 3
espesores diferentes de 0.2, 0.4 y 0.6 micrémetros respectivamente.

Se realizo6 el estudio de la dependencia de los sensores de gas con respecto de la humedad.

Se corrobord que existe una dependencia lineal respecto a la humedad en el analisis de la
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respuesta estable.

Se analiz6 la dependencia en la respuesta transitoria para las constantes 71 y 7o , encontrando
que también crecen de forma lineal conforme la humedad crece.

El modelo Bi-exponencial se ajusta perfectamente a las respuestas del sensor de gas.

La prediccion de la respuesta mediante el método de ajustes sucesivos permite obtener un valor
de respuesta final en promedio ~ 25 % del tiempo que le lleva a la respuesta alcanzar un valor de

57, es decir 4 veces mas rapido.

5.1. Trabajo a futuro

Conjuntar todo el sistema dindmico en un solo dispositivo de control (FPGA) de forma que

se pueda controlar todos los componentes del sistema desde una interfaz.

Realizar una interfaz que pueda predecir el valor de la respuesta estable en tiempo real.

Realizar mas mediciones para afirmar la reproducibilidad de estos resultados.

Realizar més mediciones de respuesta de los sensores a diferentes concentraciones de gas.

Realizar un arreglo de 4 sensores con 4 diferentes peliculas para poder discriminar diferentes

VOC’s con un analisis de componentes principales.
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