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Resumen

En el presente trabajo se describe el desarrollo de un sensor de presién flexible ba-
sado en nanoalambres de plata, como parte de las investigaciones que se estan llevando
actualmente para el avance de la electronica flexible y las aplicaciones de nanomateriales
como sustitutos de materiales que se utilizan actualmente desde hace varios anos en la
fabricacion de componentes electronicos rigidos, con el objetivo de implementar en un
futuro cercano este tipo de electrénica en dispositivos no solo en la industria sino en la
vida cotidiana. Se sintetizaron nanoalambres de plata (NAs-Ag) para ser utilizados en
la fabricacion de peliculas resistivas y en la fabricacion de los electrodos. Se depositaron
NAs-Ag sobre sustratos para posteriormente ser transferidos a una matriz polimérica y
obtener asi las peliculas resistivas (nanocompositos); de la misma manera, se fabricaron
los electrodos, pero esta vez teniendo los NAs-Ag un patrén establecido. Por tltimo, junto

con un separador, se unieron ambas peliculas poliméricas flexibles fabricadas. .

Por otra parte, se desarroll6 una etapa de acondicionamiento, asi como la adquisicion
de datos (DAQ NI-USB 6008 de National Instruments) y un algoritmo para el procesa-
miento de datos y su visualizacion en una interfaz (software LabVIEW) de usuario para
los sensores fabricados. Los NAs-Ag fueron caracterizados por espectroscopia 6ptica y por
microscopia electronica de barrido denotando la correcta sintesis de nanoalambres, asi co-
mo también su tamano y didmetro. Los sensores fueron caracterizados eléctricamente, y
posteriormente conectados a la etapa de acondicionamiento para su posterior procesa-
miento de datos. De los datos obtenidos se observa una tendencia creciente de voltaje al
aumentar el peso, demostrando un comportamiento caracteristico de un sensor piezore-
sistivo. Ademads, se obtuvieron varios parametros caracteristicos como la sensitividad (4
a 400 g), la resistencia en stand-off (=50 MQ), el tiempo de respuesta (10 — 15 ms), su
tiempo de estabilizacion (12 s) y su valor de histéresis (0.034 %). El sensor fue sometido
a flexion y deformacion, encontrandose que mantiene una respuesta igual que antes de
ser sometido a estas condiciones. Ademas de un maximo peso detectado antes de perder

estabilidad de 200 g bajo estas condiciones.
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Capitulo 1

Introducciéon y estado del arte

Introducciéon

En los ultimos anos se han desarrollado dispositivos portatiles que puedan medir cuan-
titativamente una presion externa en respuesta al contacto fisico debido a que dicha
tecnologia podria usarse en aplicaciones futuras como en sistemas roboéticos, protesis y
dispositivos médicos portatiles [1,2]. En este contexto, se han desarrollado sensores de
efecto piezoeléctrico, piezocapacitivo, triboeléctrico y piezorresistivo [3|. Los sensores de
presion piezoresistivo (SPRs) transducen la entrada de presion en un cambio de resistencia
del dispositivo [4]. Al ser éste una de las clases de sensores méas simples e investigados,
puesto que consumen baja potencia y tienen alta sensibilidad en el rango de baja presion
[3,5], los esfuerzos continuos se centran en crear dispositivos mejorados con un mayor
rendimiento que puedan usarse en muchas aplicaciones comerciales y no comerciales. Sin
embargo, la mayoria de los SPRs fabricados presentan baja estabilidad y durabilidad ba-
jo largos tiempos o ciclos de carga, ademas de ser rigidos lo que limita sus aplicaciones
[5], por lo que se han empezado a investigar nuevos materiales que puedan aumentar el
ciclo de vida del dispositivo y su versatilidad. Esto ha impulsado el continuo desarrollo de
materiales que presenten propiedades novedosas, entre ellos los nanomateriales [6], dando
como resultado un gran avance el campo de la nanociencia. La nanociencia es un area
emergente que estudia los fenémenos y la manipulacion de materiales a nivel nanométri-
co (1-100 nm), donde las propiedades difieren significativamente de aquellas observadas
a gran escala [7|. En otras palabras, la nanociencia estudia los materiales que exhiben
destacadas propiedades, funcionalidades y fenémenos debido a sus dimensiones nanomé-
tricas. Por otro lado, gran parte de las expectativas de futuras tecnologias se centran
en la fabricacién de dispositivos basados en nanomateriales. Un claro ejemplo de estos
nanomateriales son los nanoalambres de plata (NAs-Ag), debido a sus propiedades tér-
micas, Opticas y eléctricas, han sido ampliamente estudiados para aplicaciones como, por

ejemplo: electrodos transparentes, antenas plasmonicas, polarizadores 6pticos, sensores



biomoleculares, catélisis y baterias [6]. Asi mismo, aprovechando sus propiedades mecé-
nicas, se han empezado a estudiar para la fabricacion de SPRs, hallando caracteristicas
superiores en cuanto a estabilidad, durabilidad y flexibilidad en comparaciéon con los SPRs
convencionales [8]; a su vez, permitiendo la fabricacion de nuevos dispositivos electronicos
como los son los SPRs flexibles [9]. Los SPRs flexibles son sistemas electronicos formados
por un material composito que consiste en una matriz elastica (polimérica) y un mate-
rial llenador conductivo [3,10]. El desarrollo de SPRs flexibles se centra en la flexibilidad,
bajo limite de deteccién, alta sensibilidad, bajo costo, versatilidad, etc. Por lo que son la
opcion de material mas popular para aplicaciones en la electronica portatil flexible, entre
otras aplicaciones, como monitores de salud portatiles, pieles electronicas y diagnosticos
biomédicos [10]. Con base en lo anterior, en este proyecto de tesis se planea fabricar SPRs
flexibles utilizando NAs-Ag incorporados en una matriz polimérica. Los NAs-Ag seran
caracterizados morfoldégicamente, mientras que las peliculas flexibles serdn caracterizadas
eléctricamente. Ademaés, se hara la evaluacion de la sensibilidad de las peliculas flexibles
por medio de la implementacién de una interfaz de adquisicion y procesamiento de datos

utilizando una tarjeta Raspberry Pi o una tarjeta DAQ mediante el software LabView.

Justificacion

Estudios sobre sensores de presion de alto rendimiento que incluyen sensibilidad, capa-
cidad de estiramiento, velocidad de respuesta, estabilidad, costo de fabricaciéon y simplici-
dad estan prosperando actualmente. En estos estudios, el movimiento mecénico provoca
cambios en las senales eléctricas de forma piezoeléctrica, triboeléctrica y optica. Actual-
mente, los sensores de presion tradicionales como por ejemplo los sensores de silicio, tienen
un adecuado efecto piezorresistivo y buenas propiedades lineales, sin embargo, el silicio
es duro y quebradizo lo cual es intutil para aplicaciones en dispositivos flexibles [11], los
cuales empiezan a ser de gran demanda debido a sus aplicaciones potenciales en la elec-
tronica flexible portatil, indumentaria inteligente, monitores de salud portétiles, pieles
electronicas y pieles roboéticas. Para poder realizar estas tecnologias antes mencionadas,
se requieren sensores de presion flexibles con alta flexibilidad mecanica y alta sensibilidad
que permita migrar o tener una evolucion de la electronica rigida a la electronica flexible y
posteriormente a la electronica elastica suave, caracteristica de la que carecen los sensores
de presion tradicionales a base de silicio. Los nanoalambres de plata (NAs-Ag) tienen una
excelente conductividad eléctrica, transparencia y flexibilidad mecénica, el cual, tienen
un area potencial de aplicacion como electrodos flexibles y sensores flexibles, siendo este
altimo de gran interés, ya que en los tltimos anos existe una demanda cada vez mayor de
sensores de presion flexibles, debido a sus aplicaciones potenciales en la electronica flexible

portatil, indumentaria inteligente, como monitores de salud portatiles, pieles electronicas,



diagnosticos biomédicos, y pieles roboéticas. El caucho de silicona, el polidimetilsiloxano,
la poliimida, el PVA (Acetato de polivinilo) y el PET (Tereftalato de polietileno) se han
utilizado en la fabricacion de dispositivos flexibles. Pero el caucho de silicona y el po-
lidimetilsiloxano no son compatibles con las tecnologias de micro maquinado como la
litografia. El PVA (o PET), con su excelente resistencia al calor, resistencia fina, rigidez
y compatibilidad con los procesos de micro fabricacion, es uno de los mejores materiales
de polimeros orgénicos disponibles con un alto rendimiento integral. Por lo que en este
trabajo se pretende realizar sensores de presion flexibles (matriz polimérica de PVA) ba-
sados en NAs Ag, aprovechando la baja resistencia a la flexion y buena conductividad
eléctrica, se evaluard la sensibilidad y el tiempo de respuesta del sensor por una interfaz

a la computadora implementada.

Objetivos
» OBJETIVO GENERAL

Fabricar peliculas flexibles basadas en nanoalambres de plata como sensor de presién
flexible.

« OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Sintetizar nanoalambres de plata (NAs - Ag) por método quimico (poliol).

2. Caracterizar morfolégicamente los nanoalambres por microscopia electrénica

de barrido.
3. Fabricar la matriz polimérica que contendrd los nanoalambres de plata.
4. Caracterizar eléctricamente las peliculas flexibles (NAs-Ag/polimero).

5. Desarrollar una interfaz electronica para la caracterizacion del sensor, asi como

para el monitoreo de su funcionamiento.

6. Desarrollar el sistema de adquisicién y anélisis de datos del sensor de presion

flexible a través del software LabView.

1. Estado del Arte

1.1 Sensores de presién piezorresistivos

La evolucion de la ciencia y la tecnologia ha permitido el desarrollo de dispositivos
que permitan el monitoreo de fenémenos fisicos y quimicos que suceden a nuestro alre-

dedor, y obtener las lecturas en forma de senales eléctricas que puedan ser interpretadas



por interfaces en un principio mecanicas y posteriormente de forma eléctrica, como las
conocemos actualmente. Lo anterior fue el comienzo de una carrera tecnoldgica que a
nuestros tiempos atn continua y tiene un futuro excepcional en el desarrollo de nuevas
tecnologias basadas en los sensores. Posterior al descubrimiento de la electricidad, la hu-
manidad continu6 con la adaptacion de los sensores a esta nueva forma de energia para
su funcionamiento e interpretacion, este fue el inicio de una larga y constante evolucion
en la forma de interpretar los fendomenos que suceden a nuestro alrededor, incluso en la
actualidad se detectan fenémenos que no podemos definir de manera tangible, ya sea por
las dimensiones de los fendémenos o por las magnitudes que manejan algunas maquinas o
ambientes que son daninos para el ser humano. En particular, los sensores de presion son
de los dispositivos mas analizados y utilizados a lo largo de la historia moderna, debido
a sus miltiples usos en distintas areas de la ciencia y de la industria. Los primeros sen-
sores de presion empezaron a desarrollarse en la mitad de la década de 1950, cuando se
descubri6 la piezorresistividad del silicio, desde aquel entonces los sensores de presion ba-
sados en silicio fueron extensamente producidos, el principio de funcionamiento consistia
en convertir la presion en un movimiento mecénico [12], donde los esfuerzos mecénicos se
detectan por un arreglo de resistencias (puente de Wheatstone), obteniendo un voltaje
proporcional a la fuerza aplicada en el material [13|. En principio un sensor de presion
consistia en una galga extensiométrica usualmente usada en dispositivos basados en dia-
fragma donde la presion se generaba en un lado de la galga y en el opuesto se tenia la

presion de referencia (Figura 1.1).

Presion aplicada

Presion de
referencia

Figura 1.1: Diagrama bésico que muestra el principio de un sensor de presiéon piezorresis-
tivo [14].

Ademas del modelo base existian otras configuraciones para realizar la medicion de
presion, las cuales consistian en los modelos basados en diafragma. En la Figura 1.2a se
muestra el modelo basico, en la Figura 1.2b es una variaciéon del modelo base con un
diafragma corrugado y también se utilizé el modelo de un sensor capacitivo en la Figura
1.2d colocando dos placas en una capsula que se comprimian y extendian de acuerdo a

la presion a la que se sometiera el dispositivo, ademés se intenté mejorar la capacidad
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de deflexién de un diafragma simple encapsulando la galga (Figura 1.2c), también se
desarroll6 un modelo de sensor que poseia el principio de funcionamiento de un muelle
como se observa en la Figura 1.2e, por altimo los tubos de Bourdon o tubos de paredes
rectas permitian la expansion o deflexién de los dispositivos ante el incremento de la

presion en el interior (Figura 1.2f-g).
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Figura 1.2: Configuraciones de los sensores de presion piezorresistivos.|14]

Algunos problemas que presentaban los sensores piezorresistivos eran la variacion que
tenfan de acuerdo a la temperatura segin las caracteristicas del sensor, asi como el va-
lor de offset que se presentaba debido a los esfuerzos residuales en el diafragma, esto se
corrigié posteriormente mediante el acondicionamiento de la senal de salida del sensor
mediante circuitos bipolares integrados en el mismo chip del sensor, con esto se inici6 el

desarrollo en direccion hacia los Sistemas-Micro-Electro-Mecanicos (MEMS) [15].

Sin embargo, a pesar de que el acondicionamiento integrado en el sensor resolvia los
problemas de ajuste debido a fenémenos fisicos externos no relacionados con las funciona-
lidad del sensor, si se requeria algiin cambio con el sensor, su forma, caracteristicas, etc.,
éste requeria un completo rediseno para adaptarse a las necesidades que se pedian en el
sistema, por lo tanto, los fabricantes decidieron realizar un disefio modular entre el sensor
y su etapa de acondicionamiento que permitiera adaptaciones a sistemas especiales, sin
embargo esto no impidio6 las investigaciones para el desarrollo de sistemas que incorporen
sensores y circuitos de acondicionamiento en un mismo chip [12]. En los 70’s se determin6
que los sensores de presion capacitivos eran la alternativa principal sobre los sensores de
efecto piezorresistivo, siendo en 1973 cuando se realizé la primera prueba operativa de es-
te efecto [13,16], estos sensores consistian en un sistema completo integrado, por un lado
tenemos el circuito de acondicionamiento de senal, ademas de un electrodo incrustado en
un sustrato de vidrio paralelo a la placa del diafragma, que es una placa del condensa-
dor y un segundo electrodo de silicio tipo-p, acoplado al sustrato de vidrio, la variacion

entre la distancia de las placas del electrodo y del diafragma generan un cambio en la



capacitancia que nos da una relacion dependiendo de la presion aplicada en el diafrag-
ma [15]. Para este tipo de sensor es necesario una etapa de acondicionamiento debido a
que las magnitudes generadas son muy pequenas (picofaradios), con lo anterior también
presentan una no linealidad en la senal de salida que debe ser modificada, sin embargo
las ventajas que presentaban estos sensores son una mayor sensibilidad, y menor interfe-
rencia relacionada con la temperatura. Posteriormente, se propusieron otros métodos de
medicién de presion, como el prototipo disenado por Andres, Foulds y Tudor en 1988, que
consistia en un resonador mecéanico cuya vibraciéon se consideraba como una funciéon de
la presion sobre el elemento resonante [17]. En 1990 se propuso un sistema basado en un
dispositivo MOSFET que permitia la entrada de aire para la obtencién de presion entre
el Gate (compuerta) y el Gox (oxido de compuerta), la variacion en la corriente dada por
la capacitancia entre la compuerta y el silicio y esta corriente depende del aire dando una
lectura proporcional a la presion entrante [18]. De manera simultanea en 1986, W.Liam
v S. Middelhoek, propusieron usar las propiedades piezorresistivas del silicio para gene-
rar la variacion de frecuencia de oscilacion de anillos osciladores MOS en la entrada del
diafragma del sensor, este método permite que la informacién de la presiéon recibida esté
dentro de la frecuencia de la senal, las ventajas son la baja sensibilidad a interferencias

electromagnéticas y facilidad para realizar comunicacion con sistemas digitales [19,20)].

A principio de la década de 1990, las principales aplicaciones de los sensores de presion
eran la industria automotriz [21] y las aplicaciones biomédicas [22], el constante trabajo
que los cientificos realizaban para mejorar este tipo de sensores se justificaba en que en
ambas areas, las exigencias de seguridad, precision y tiempo de vida tenian que tener cierta
calidad que cumpliera estrictamente los estandares requeridos, algunas de las condiciones
que tenian que soportar eran en el caso de la industria automotriz las temperaturas eleva-
das y las vibraciones |23, 24| y en la parte biomédica se tenian que adaptar a un tamano
pequeno vy manejable, ademas del posible contacto con sustancias que provocaban diver-
sos fendémenos fisicos y quimicos, como la corrosion u oxidaciéon al contacto con algunos
materiales [22]. En cuanto a las dimensiones consideradas en la biomedicina, se determi-
nan de acuerdo con los instrumentos utilizados para realizar operaciones médicas, como
catéteres, sondas, asi como también las aplicaciones de medicién in-situ cardiovasculares,
ademas del aislamiento eléctrico de las sustancias internas del cuerpo humano como la

sangre [15].

1.1.1 Parametros principales de los sensores de presiéon piezorresistivos

En el disefio de un sensor de presién piezorresistivo los parametros principales que se
deben considerar para describir su funcionalidad, son la sensibilidad medida en (mV/V/

kPa) que se define como la minima magnitud que se requiere para realizar un cambio



en la salida del sensor, el error de linealidad (%) que es la mayor desviacion que se
puede medir en una linea recta de calibracion del sensor, error de histéresis (%) es la
desviacion méaxima de la curva caracteristica en el descenso y el ascenso, y el error de
repetibilidad (%) que es la mayor desviacion que se obtiene al realizar tres medidas en
condiciones idénticas [25]. Por otra parte, los parametros finales a medir para obtener
su caracterizacion son el voltaje obtenido por la etapa de instrumentacion electrénica,
por medio de un puente de Wheatstone y la presion aplicada en kPa, por medio de
estos parametros y su interpretacion por graficas de las pruebas realizadas al sensor se
determinan los pardmetros anteriores que otorgaran la descripcion del funcionamiento del

sensor y su eficiencia [26].

1.2 Electroénica flexible

La electronica flexible es un 4rea con una larga historia, sin embargo, hace unos anos
comenzé a ser de interés en la investigacion y desarrollo debido a la amplia gama de
aplicaciones donde se puede emplear, debido a las funcionalidades que posee por encima
de la electronica rigida actual, como la resistencia a la deformacion mecanica |27, 28].
El termino flexible puede indicar varios términos o caracteristicas como son: flexibilidad,
forma confortable, elasticidad, peso ligero, irrompible, manufactura rollo a rollo, o area
grande, [27] por lo cual acunar este término en la electronica indico en sus inicios un
gran avance que abri6 camino a variadas investigaciones para la migracion de diferentes

dispositivos a la electronica flexible.

La electronica flexible se puede definir como una rama de la electronica que se encarga
de disenar y desarrollar dispositivos cuya caracteristica principal sea la alta flexibilidad y
propiedades eléctricas eficientes entre otras caracteristicas, en esta area influyen ciencias
como la electronica, fisica, quimica, ciencias de los materiales, entre otras, con el objetivo
de implementar estos dispositivos en sistemas y aparatos de uso cotidiano, aplicaciones
industriales y en la medicina que permitan un avance tecnoldgico amplio. Los dispositivos
flexibles deben tener capacidad de permanecer en deformacion y sus propiedades deben
ser funcionales, ademas como sus propiedades electréonicas no pueden ser afectadas por
la deformacion y su respuesta debe ser consistente durante su tiempo de vida, estos dis-
positivos mantienen similitudes con los sensores de esfuerzo y dispositivos de recoleccion
de energia. Los origenes de la electrénica flexible datan de la década de 1960, cuando
se desarrollaron las primeras matrices flexibles de celdas solares, formados por celdas en
obleas adelgazadas de silicio cristalizado de un aproximado de 100 pm ensambladas en un
substrato plastico que permitia flexibilidad; posteriormente estos dispositivos se utilizaron
para los paneles solares de la industria aeroespacial para aumentar la eficiencia energética
[29, 30].



1.2.1 Sensores de presiéon flexibles

Los sensores de presion flexibles se pueden dividir de acuerdo con sus caracteristicas
eléctricas como piezoresistivos, capacitivos o piezoeléctricos. Debido a su método de fabri-
cacion relativamente sencillo y sus caracteristicas eléctricas, de flexibilidad y sensibilidad
las dos categorias més estudiadas en este tipo de sensores flexibles son los capacitivos y
los piezorresistivos.

Estos dltimos sensores, tienen su principio en detectar un cambio de presion en su
exterior y de acuerdo a este cambio varia el valor resistivo en su salida que se compone de
dos electrodos flexibles conectados con estructuras a nivel micrométrico o nanométrico, a
lo largo de los anos desde que la electronica flexible empez6 a ser investigada, su aplicacion
en los sensores ha crecido y los estudios parte en su mayoria de mejorar las caracteristicas
de esos sensores, por medio de la implementaciéon de nuevos materiales, estructuras, que
permitan generar un sensores flexible con sus dos principales caracteristicas que lo definen:
flexibilidad y exactitud |31]. Existen multiples aplicaciones de este tipo de sensores flexibles
de acuerdo con la revision méas actual consultada [32], las aplicaciones que se describiran
tienen origen en las necesidades actuales de los seres humanos y ademas de que tienden a
ser de interés de acuerdo con el avance actual de la tecnologia, en este aspecto tenemos los
dispositivos de monitoreo de salud (Figura 1.3a-e), dispositivos flexibles (Figura 1.3d-f),

pieles electronicas (Figura 1.3b-c), ropa inteligente (Figura 1.3g-h) entre otros.



Figura 1.3: a) Amplificador de senal para pulso arterial estirable [33], b) Prototipo de una
piel electronica basada en matrices de nanoalambres bajo presion, ¢) Piel electronica en
estado normal (tubular) [34], d) Matriz flexible funcional con aplicacion como teclado con
comunicacion con un teléfono inteligente mediante instrumentacion electronica prototipo
para ropa inteligente o piel electronica [35], e) Sensor medidor de pulso sujetado a la
muneca [31], f) sensor de presion transitoria flexible portatil [36], g) Matriz de sensores
cosidas en una prenda para probar resistencia a dobleces y torsiones [32], h) Sensor de
presion flexible textil que genera senales especificas a distintos movimientos realizados por

una mano mecanica [32].

1.2.2 Sensores de presion piezorresistivos flexibles y su composicién

Anteriormente se menciond sobre las principales aplicaciones actuales y a futuro de
los sensores de presion piezorresistivos flexibles, ahora se describira las caracteristicas,
materiales mas utilizados y parametros de sensado en sensores o prototipos de sensores
flexibles.

Los sensores piezorresistivos flexibles y estirables se pueden categorizar en tres grupos:
Compuestos de polimeros conductores, materiales conductivos porosos y materiales con-
ductores arquitectonicos.

En la Figura 1.4 se muestra de manera grafica como se comportan las diferentes estruc-
turas de los sensores piezorresistivos flexibles, al momento de ser expuestos a presion,
los llenadores conductivos esparcidos por toda el area del sensor generan contacto entre
ellos y se genera una variacion de resistencia (Figura 1.4a), en los materiales porosos no
es necesario que se encuentren por toda el drea del material base, las estructuras con-
ductivas al momento de exponerse a una presion se generan contactos y por consiguiente
una variacion de resistencia (Figura 1.4b), los materiales con estructuras arquitectonicas
(Figura 1.4c), estan disenados para que las estructuras el momento de presentarse una

presion encajen o formen determinadas formas que generen un cambio de resistencia.
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a) Compuestos poliméricos conductivos b) Materiales conductivos porosos ) Materiales conductivos arquitectonicos
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Figura 1.4: Representacion esquematica de la estructura general y comportamiento me-

canico de los sensores piezorresistivos flexibles [38].

1.3 Nanomateriales

En la década de 1980 describian el futuro de los sistemas electronicos y de los sen-
sores, en especifico de los piezoresistivos de silicio para aplicaciones médicas portéatiles,
asi como en la industria automotriz [37|, sin embargo, se presentaban algunas desven-
tajas como la sensibilidad a la interferencia, asi también en la flexibilidad de éste. La
nanotecnologia ya comenzaba a ser estudiada ampliamente y empez6 a proponer aplica-
ciones para utilizar nanomateriales en diferentes ramas de la ciencia. La nanotecnologia
tiene sus fundamentos en algunos de los articulos y escritos de Richard P. Feynman, al-
rededor de 1960, proponiendo la idea de controlar los &tomos que estructuran la materia
para guardar informacion y transmitirla, esta investigacion, abrié un camino que algu-
nos anos mas tarde, finales de la década de 1980 y principio de la década de 1990, los
investigadores estudiaron la premisa de Richard P. Feynman, y comenzaron a desarrollar
métodos para controlar las estructuras de la materia, en un reto sin precedentes |39, 40].
Las primeras menciones de los nanomateriales, de manera significativa provienen de al-
gunas investigaciones y descubrimientos del quimico britanico Thomas Graham, donde
en una de sus investigaciones, en 1861, describi6 que en las soluciones de coloides exis-
tian particulas de dimensiones nanométricas entre 1-100 nm [39], en décadas posteriores
algunos cientificos destacados estudiaron estas soluciones para confirmar la presencia de
particulas nanométricas. En 1970, se utilizaron particulas de una aleacién magnética para
una aplicaciéon real, las cintas magnéticas para almacenamiento de datos, por ejemplo,
audio y video |39, 41|, para 1980 varios estudios en el area de la quimica determinaron

que los clusters o grupos de atomos contenian 4tomos en un rango de 40 a 100 nm [40, 42].

En 1991, el fisico japonés, Sumio Lijima, publicé un articulo donde describia un mé-

todo se sintesis similar al utilizado para la formacién de fullerenos, pero que permitia
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la formaciéon de estructuras de carbono parecidas a una aguja en las paredes de la eva-
poracion de carbono, denomindndolos tubos de carbono, posteriormente se nombrarian
nanotubos (NTs) de carbono por sus dimensiones [43].

Posterior a las investigaciones descritas anteriormente, la nanociencia y la nanotec-
nologia comenzaron a crecer generando nuevos nanomateriales con diversas estructuras
y se empezaron a estudiar sus mualtiples caracteristicas. En la tltima década se inicio la
biisqueda aplicaciones a estos materiales en diferentes areas y actividades: la medicina,
fisica, quimica, biologia; en areas tecnolégicas como la electronica, mecanica, y en recien-
tes estudios se estan aplicando en alimentos [44]. La nanociencia es un 4rea emergente de
la ciencia que estudia los fenémenos y la manipulacion de materiales a nivel nanométri-
co (Fig. 1.5), donde las propiedades difieren significativamente de aquellas observadas a
gran escala [45]. Siendo el tamafio de los materiales la clave de esta ciencia, ya que las
propiedades fisicas y quimicas de la materia estan cambiando a escala nanométrica (Fig.
1.5). En esta escala ya no rigen las leyes clasicas de la fisica, sino que las propiedades
estan gobernadas por las leyes de la mecanica cuantica: la conductividad eléctrica, el co-
lor, la resistencia, la elasticidad, la reactividad, entre otras propiedades, se comportan de
manera diferente que en los mismos elementos en escala macro [45]. Cabe destacar que
esta rama de la ciencia es un area sustancialmente multidisciplinaria, por lo que en cada
avance que se realiza en este campo en las diversas investigaciones se involucran a varios
investigadores de distintos campos de estudio.

En cuanto a la nanotecnologia es un conjunto de técnicas multidisciplinares (Figura
1.6) que se utilizan para el estudio, disefio, creacion, sintesis, manipulacion, y aplicacion
de materiales, dispositivos y sistemas funcionales a través del control de la materia a
nanoescala, y la explotacion de fenomenos y propiedades de la materia a nanoescala [45].

Existen diferentes clasificaciones de los nanomateriales, ya sea por su origen, naturaleza

quimica, o por su forma o dimension.
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Figura 1.5: Esquema relacion de dimensiones macro y nanométricas entre distintos objetos
[45].
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Figura 1.6: Diagrama de técnicas utilizadas en el estudio de la nanotecnologia [45].

Su origen puede ser: natural, incidental o pueden ser de origen artificial (sintética),
siendo estos tltimos nanomateriales los de interés, y que son producidos por diversos pro-
cesos de fabricacion como top-down/bottom-up (Fig. 1.7). El método top-down consiste
en reducir el tamano de un elemento de manera significativa hasta obtener nanomaterial
y dependiendo del método y sus variaciones se le da forma y dimensiones especificas, algu-
nos ejemplos de este método son [46]: Mecanico-sintético, compactacion y consolidacion,
métodos térmicos, giro eléctrico (electrospinnig), métodos de alta energia, abrasion laser
y flujo solar, métodos de plasma, métodos quimicos, litografia, nanoimpresion litografica
y método de platilla.

S -
. . Polvo

Nanoparticulas

e ® Clusters

f\tomos

Figura 1.7: Esquema de procesos top-down/bottom-up [46].

El método bottom—up consiste en iniciar las reacciones con 4tomos o moléculas hasta
formar nanomateriales, se inicia de &tomos de un material y se crece por distintos métodos

hasta forma el material en dimensiones nanométricas, algunos métodos de este origen son:
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Deposiciéon quimica de vapor, epitaxia de haz molecular, métodos de fase liquida, método

de sol-gel, método hidrotérmico [46].

La clasificacién més conocida de los nanomateriales es por sus dimensiones, en esta
encontramos 4 categorias: nanomateriales 0 dimensionales, estos regularmente son nano-
particulas en las que ninguna de sus 3 dimensiones se encuentra en el rango macroscopico,
estos se incluyen clusters, esferas, prismas entre otros (Figura 1.8a). Nanomateriales uni-
dimensionales (1D), estos se caracterizan por tener una de sus dimensiones en el orden
macroscopico, en estos se encuentran los nanoalambres, nanotubos, nanobarras, los cuales
tienen sus diametros (X, y) en el orden nanométrico y su longitud en orden macroscopico
(Figura 1.8b). Nanomateriales bidimensionales (2D), son aquellos en los que dos sus di-
mensiones se encuentran en rangos macroscopicos (ancho y largo) y su espesor en orden
nanométrico, esta categoria incluye las nanocintas y hojas donde el espesor es menor a 100
nm y el ancho y largo puede ser mayor (Figura 1.8¢). Finalmente, los nanomateriales tri-
dimensionales (3D), son similares a los materiales 0D con la diferencia que tienen libertad
de movimiento, estos incluyen materiales nanofasicos que consisten en granos de tama-

o nanométrico equiaxial, nanocompositos, estructuras jerarquicas, etc. (Figura 1.8d) [47].

a) Nanomateriales 0D b) Nanomateriales 1D c) Nanomateriales 2D d) Nanomateriales 3D

Tres dimensiones 2 escala  Dos dimensiones a escala Una dimensién 2 escala Ninguna dimensién

nanomeétrica nanométrica nanométrica <100am. Los electrones no
estin confinados v pueden

moverse libremente

Figura 1.8: Clasificacion de los nanomateriales por sus dimensiones.

De acuerdo con los trabajos revisados en el area de electronica flexible uno de los
principales materiales estudiados en esta area son los nanoalambres por su estructura y
sus caracteristicas eléctricas y mecénicas que adquieren en la dimensién nanométrica, por

lo cual en este trabajo se han seleccionado para el desarrollo de un sensor de presion
flexible.

1.3.1 Nanoalambres de plata

De acuerdo con las investigaciones acerca de los nanoalambres de plata (Figura 1.9) se

ha encontrado que este nanomaterial 1D, ademas de tener una alta relacion de aspecto,
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resalta por su alta conductividad eléctrica, flexibilidad mecénica y su alta transparencia
Optica [48]. Debido a sus caracteristicas son adecuados para la fabricacion de sensores
flexibles, ademés que pueden ser obtenidos por distintas sintesis, tienen una estabilidad a
un costo menor que otros metales, con la ventaja de ser posible realizar un niimero grande
de estructuras por procesos de sintesis, la compatibilidad para incorporarse en diversos
compositos a base de polimeros y la desventaja que tiene es su oxidacién quimica del

material que puede ser evitada recubriéndolos con el material composito.

Figura 1.9: Imagen SEM de nanoalambres Ag [49, 50].

1.3.2 Nanocompositos poliméricos

Con el desarrollo de los nanomateriales y sus aplicaciones en diferentes areas debido
a sus miltiples propiedades, se han desarrollado diversas plataformas para utilizar estos
materiales dependiendo de sus aplicaciones, como se ha descrito anteriormente se han
utilizado principalmente en el desarrollo de nuevos sensores, un ejemplo, son los sensores
biomédicos que deben cumplir con ciertas propiedades [51|. Entre las plataformas para el
uso de los nanomateriales existen los nanocompositos poliméricos que se pueden definir
como un material en el cual se encuentran nanomateriales dispersos en una matriz poli-

mérica [52].

Estos materiales hibridos debido a sus propiedades eléctricas y oOpticas, bajo costo
estabilidad ambiental y su facilidad para la creacion de materiales flexibles y no flexibles se
han utilizado ampliamente en la investigacion de nuevos dispositivos electronicos [53]. De
manera general los nanocompositos poliméricos son desarrollados dependiendo de la forma
de las nanoestructuras que se requieran, posteriormente los nanomateriales se incorporan
a un electrodo definido y se integran los componentes a la lamina de polimero donde al

producirse un efecto de oxidacion se crea el composito (Figura 1.10) [51].
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Figura 1.10: Formaciéon de nanocompositos. [51]
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Capitulo 2

Desarrollo experimental y

caracterizacion

Existen diversos métodos de sintesis de nanomateriales que varian dependiendo del
tipo de material, de las estructuras a obtener, las dimensiones deseadas y la aplicacion
para la cual se utilizard. Actualmente, los métodos més utilizados son los procesos fisicos
y quimicos y, recientemente los métodos biologicos [1]. En este trabajo se utilizara un
método quimico debido a la versatilidad que tienen estos métodos, que van desde sinteti-
zar una gran variedad de estructuras (particulas, barras, alambres, etc.) hasta el tener un
cierto grado de control sobre los procesos de nucleacion y crecimiento, todo esto a partir
de la variacién de las condiciones de la reaccién como son temperatura, concentracion de
los reactivos y pH.

En este capitulo se presenta la metodologia experimental llevada a cabo para este traba-
jo. Se describe primero la sintesis de los nanoalambres de Ag (NAs-Ag) por el método
quimico poliol y sus procesos de lavado para remover impurezas; seguido del proceso de
fabricacion de las peliculas flexibles nanocompositas poliméricas. Por tltimo, se describen
las técnicas de caracterizacion utilizadas para el estudio de los NAs-Ag sintetizados, asi
como la caracterizacion eléctrica de las peliculas flexibles nanocompositas, es decir, del

sensor de presion flexible.

2.1 Sintesis de nanoalambres de Ag

El método quimico utilizado para la sintesis de los NAs-Ag fue el denominado método
poliol. Este método nos permite sintetizar nanomateriales metalicos bien definidos en tér-
minos de tamano, forma, composicion y cristalinidad. El proceso de poliol fue introducido
por primera vez por Fievet y colaboradores [2| para la sintesis de particulas coloidales de
metales y aleaciones como plata (Ag), oro (Au), cobre (Cu), cobalto (Co), paladio (Pd),

iridio. (Ir), platino (Pt), rutenio (Ru), aleaciéon de cobalto niquel (CoNi) y aleaciéon de
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hierro y niquel (FeNi). El proceso de poliol se basa en la reduccion de una sal inorganica
por un poliol a temperatura elevada. Se usa un surfactante para prevenir la aglomeracion
de las particulas coloidales. Posteriormente, Xia y colaboradores [2| desarrollaron un pro-
ceso de poliol adecuado para la sintesis de forma controlada de NA-Ag. En este método,
se utilizo etilenglicol (EG) como disolvente y como agente reductor, se utilizé polivinil-

pirrolidona (PVP) como agente estabilizador y como fuente de Ag se utilizo nitrato de
plata (AgNOj3).

En la Figura 2.1, se muestra un diagrama del posible mecanismo de crecimiento de
los NAs-Ag mediante el método poliol [3]. Los pasos del mecanismo son: a) la reduccion
de iones de plata, b) la formacion de semillas de cristales de multiples maclados, y ¢) el
crecimiento de semillas en nanoalambres. En el primer paso, los iones de Ag™ se reducen
a atomos de Ag mediante etilenglicol [3]. En el segundo paso, la absorcion de PVP en la
Ag pasiva el plano (100) mas activo [4] ademés de que promueve la formacion de semillas
de cristales penta-maclados; los nanocristales penta-maclados juegan un papel clave en
el confinamiento de los didmetros de los nanoalambres y el crecimiento de la direccion
longitudinal. En el ultimo paso, debido a la unién quimica mucho mas fuerte entre PVP y
el plano (100) en comparacion con la de PVP y el plano (111), la faceta (111) permanece
activa, lo que resulta en un alambre més largo con una secciéon transversal pentagonal.
Las altas temperaturas son cruciales para la conversion de etilenglicol en glicolaldehido,
que reduce los iones Ag™ a atomos de Ag. Esta conversion (mostrada en la ecuacion 2.1)

ocurre por encima de 150 °C con la ayuda de oxigeno [4].

El empleo de EG como agente reductor en la sintesis de NPsAg estabilizadas por PVP,
conduce a la formacion de NPs (nanoparticulas) esféricas con didmetros pequenos, con un
promedio de 10 nm aproximadamente. La temperatura ejerce una influencia importante
en el control del tamano de las estructuras, el tiempo a la temperatura correcta permite
crear diversos tipos de estructuras y de su tamano. Este resultado se debe probablemen-
te a que la temperatura més elevada se produce un proceso de nucleacién-crecimiento
mas adecuado para la formacién homogénea de nanoalambres. Asi, la etapa de nucleaciéon
es mucho mas rapida a altas temperaturas y genera una gran cantidad de ntucleos de
crecimientos de Ag (nanoclusters) que permiten que la etapa de crecimiento de los nano-
alambres transcurra de manera homogénea dando lugar a nanoalambres de un tamano,
asi como particulas residuales del proceso de nucleacién, asi mismo durante la etapa de
crecimiento de los nanoalambres de plata el cloruro de sodio (NaCl), limita el crecimiento

de nanoparticulas en la solucion y obtener mayor cantidad de nanoalambres [3, 5|.
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Figura 2.1: Esquema del posible mecanismo de crecimiento de los NAs-Ag mediante el

método poliol.

2.1.1 Procedimiento realizado para la obtenciéon de los NAs-Ag.

El proceso realizado por el método poliol para la sintesis de NAs consta de varias
etapas que iremos explicando. Antes de comenzar con la sintesis de los NAs-Ag, todo el
material de vidrio fue lavado con agua y jabon, después enjuagado con agua desionizada y
etanol y finalmente es secado con aire comprimido. Como primer paso de este proceso, un
contenedor metalico con aceite se llevo a una parrilla para su calentamiento a una tem-
peratura de 180 °C (Figura 2.2), temperatura requerida para la sintesis. La temperatura

del aceite fue monitoreada todo el tiempo por medio de un termoéometro.

Figura 2.2: Contenedor metélico con aceite.

Posteriormente, en un matraz de bola de 3 bocas se vertieron los siguientes reactivos:
- 100 mg PVP
- 15 ml de etilenglicol

Esta solucion se puso bajo agitacion magnética constante por 15 minutos (Figura 2.3).
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Figura 2.3: Matraz de bola de 3 bocas con PVP y etilenglicol bajo agitacion.

Mientras esta solucién se encuentra bajo agitacion, se prepara una solucién de NaCl
en 0.4 mg/mL de EG, esta solucion de NaCl se vierte en un vial y se coloca en una parrilla
magnética bajo agitacion constante por 15 minutos (figura 2.4). Después, se pesan 90 mg
del precursor de Ag, qué en este caso, se utilizo nitrato de plata (AgNOj3) que fueron
disueltos en 5 ml de EG. Esta tltima solucion se colocd dentro de un vial, y de igual

manera se puso bajo agitaciéon magnética por 15 minutos.

Figura 2.4: Solucion de cloruro de sodio (NaCl) y etilenglicol bajo agitacion.

Una vez que el aceite alcanza la temperatura de 180 °C y cada una de las soluciones
preparadas mencionadas arriba, estén mezcladas homogéneamente, se comienza el proceso

final de mezclado. El matraz de bola (con la solucion de PVP/EG) es colocado dentro
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del contenedor con aceite, y se pone bajo agitacion magnética, y con un termoémetro se
monitorea la temperatura de la soluciéon contenida en el matraz y se espera hasta que la
temperatura de la solucion llegue a los 170°C (temperatura reportada para formacion del
glicoaldehido) donde serd mantenida durante toda la reaccion. Un soporte universal con

dos pinzas ajustables fue necesario para el montaje del experimento (figura 2.5).

Figura 2.5: Matraz de bola con solucién colocado en el soporte listo para ser introducido

en el contendor de colocado en el aceite caliente.

Ya que la solucion tenga la temperatura de 170 °C, se vierten la solucion de NaCl y de
AgNOj; con cuidado (Figura 2.6) Inmediatamente después de verter la ultima solucion se
comienza un conteo de 1 hora para retirar del aceite la solucion. Es importante en todo

momento mantener la temperatura de la solucién final a 170°C.

Figura 2.6: Introduccion de las soluciones de NaCly de AgNOs dentro del matraz (solucion
de PVP/EG a 170°C).

Durante este tiempo, se notara un cambio de color en la mezcla, el cambio sera gra-
dual y de diferentes colores(figura 2.7), en una primera etapa al ser todas las soluciones

transparentes este se mantendra por unos minutos, posteriormente cambiara a un color
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blanco, mientras la mezcla continua, pasara por un color amarillo, naranja, morado, gris
oscuro, para finalmente después de 1 hora adquirir una tonalidad de gris claro, que como
se reporta en la literatura, este color es un indicador de la presencia de nanoalambres de

plata en la mezcla.

Una vez cumplido el tiempo de una hora, se retira el matraz del aceite, se retira el
termometro y se deja enfriar (Figura 2.8), ya sea a temperatura ambiente o se realiza un

quenching (enfriamiento rapido). Con esto se termina el proceso de sintesis.

Figura 2.7:

Figura 2.8: Solucion final obtenida después de haber sido retirada del aceite caliente.

Proceso de limpieza de la solucién.

La solucion obtenida es vaciada en viales y se preparan para comenzar con la limpieza
(figura 2.9). Un poco de la solucion es colocada en un vaso de precipitado, el cual después se
agrega acetona, se agita y se deja reposar para lograr la precipitacion de los nanoalambres

al fondo del recipiente por el efecto de la gravedad, dejando en la superficie liquido que
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contiene en su mayoria nanoparticulas, que en nuestro caso no nos es de interés. Una vez
observada la separaciéon de sustancias, con una pipeta se comienza a extraer el liquido
superior, después al tener solo los nanoalambres al fondo se incorporan 10 ml de solucion
PVP /agua desionizada previamente agitada, se disuelven los nanoalambres con el PVP,
se agrega acetona y se repite el proceso de agitacion y precipitacion y extraccion de
solucién de nanoparticulas al menos 4 veces o hasta que el liquido en la parte superior
sea ligeramente transparente. Después de esto se obtiene un aglomerado del material

sintetizado como se muestra en la figura 2.10.

Figura 2.9: Soluciones finales sin procesos de lavado. Muestras obtenidas de dos procesos
de sintesis realizadas bajo los mismos parametros. a) La solucion final del primer proceso

de sintesis etiquetadas como A1 y b) la solucion final del segundo proceso etiquetada como
A2.

También se recomienda que para tener una mejor precipitacion se puede introducir
nuestra soluciéon a la centrifugadora, para obtener un resultado idéneo de separacion de

nanoparticulas y nanoalambres.

Figura 2.10: Aglomerado del material después de 5 procesos de lavado.
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El aglomerado de material obtenido se disuelve con un poco de acetona y se resguarda

en un vial listo para ser utilizado. Finalmente, el proceso de sintesis y lavado a concluido.

2.2 Caracterizaciéon de los nanoalambres de plata

A continuacioén, se describen brevemente las técnicas de caracterizacion 6ptica y mor-

fologica utilizadas para el estudio de los NA-Ag.

2.2.1 Caracterizaciéon por UV - Vis

Los NAs de plata sintetizados fueron caracterizados 6ptica y morfolégicamente. Para
la caracterizacion Optica, se utilizo6 un espectrofotémetro UV-Vis, donde podemos cono-
cer la presencia de NAs de plata debido al pico asociado a la resonancia del plasmon
superficial. Los pasos que se siguieron para esta caracterizacion, asi como la descripcion
y funcionamiento del equipo se encuentra en el Apéndice A.

Para la caracterizacion 6ptica de nuestro material sintetizado por espectroscopia UV—
Vis-NIR se utiliz6 el espectrofotometro UV — 3101PC de la marca Shimadzu (Figura 2.11),
basado en un sistema UV-VIS-NIR (ultravioleta — visible — infrarrojo cercano), que es un
sistema de medicion de relacion directa de doble haz. Este equipo proporciona soluciones

en el analisis de peliculas, polvos, recubrimientos, plasticos y liquido.

Figura 2.11: Espectrofotéometro UV—-Vis—NIR Shimadzu 3101PC, utilizado para analizar
las muestras NAs-Ag.

2.2.2 Caracterizaciéon por SEM

La microscopia SEM es una técnica para analizar de manera topografica, estructural
y composicional muestras de sustancias |10, 11|. Esta técnica se ha utilizado ampliamen-
te en diferentes ramas de la ciencia para el estudio de semiconductores, nanomateriales,

peliculas delgadas entre otros.
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Con esta caracterizacion, podemos confirmar los resultados obtenidos por la caracteri-
zacion Optica sobre la presencia de NAs-Ag. Después de ello, podemos obtener informacion
de los NAs-Ag de manera morfologica, el cual consiste en obtener de manera grafica, la

forma, dimensiones y dispersion de los nanoalambres.

El microscopio electronico de barrido utilizado para la caracterizaciéon morfologica de
los NAs-Ag fue un SEM de bajo vacio, modelo JSM-5300 (EUA) con una diferencia de po-
tencial de 10KV, detectando electrones retro dispersados y con amplificaciones de 5,000,
10,000 y 20,000X.

El funcionamiento basico de esta técnica se describe en el apéndice A.

2.3 Fabricacion de las peliculas flexibles nanocompositas
poliméricas

En la fabricacion de peliculas delgadas existen diferentes métodos como Langmuir-
Blodgett, Spin-Coating, Drop-casting, Monocapas Auto ensambladas (SAM de Self As-
sembled Monolayers), Electroposicion y Capa por capa (LbL de Layer by Layer) [12, 13].
La técnica que utilizamos para la fabricacion de las peliculas flexibles compositas polimé-
ricas, es el Drop-Casting, esta técnica se basa en la formacién de una pelicula fina sobre
un sustrato que consiste en depositar varias gotas de la disolucion del material sobre la
superficie del sustrato y dejar secar por volatilidad el disolvente para que quede una mo-
nocapa (Fig. 2.12) [14]. Aunque con esta técnica no se tiene un control preciso del espesor
de la pelicula, reduce la cantidad de material necesario para fabricar las peliculas flexibles
[13].

—D
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Figura 2.12: Representacion esquemética del método de fundicion por caida [14].

El proceso que se siguié para la fabricacion de las peliculas flexibles nanocompositas
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poliméricas, consisti6 en fabricar la pelicula resistiva como se describe a continuacién:
primero se lavaron sustratos de PET previamente recortados (Figura 2.13a), después
se tom6 una predeterminada cantidad de nanoalambres de Ag dispersados en etanol,
muestras etiquetadas como S1: 198 uL (6 gotas), S2: 396 uL (12 gotas) y S3: 99 uL(3 gotas)
y se depositaron sobre los sustratos de PET (Figura 2.13b), éstas peliculas se colocaron
a una temperatura de 65°C por 10 minutos. Mientras tanto, se prepar6 una solucion de
PVA (10 wt %) en agua. Una vez disuelto el PVA en agua, se procedio a colocar unos
mililitros de esta solucion sobre las peliculas de NAs-Ag/PET (Figura 2.13c) y se pusieron
a secar a una temperatura de 30 °C por 8 horas. Por tltimo, se despegaron de los sustratos
las peliculas de PVA con los nanoalambres de Ag incorporados (nanocomposito) (Figura,
2.13d).

a) b) c) d)
4
»
Sustrato de PET NAs de Ag sobre PET PVA sobre NAs-Ag Desprendimiento  de la  pelicula

flexible de PVA con NAs-Ag
incorporados (nanocomposito).

Figura 2.13: Esquema del proceso de fabricaciéon para las peliculas nanocompositas flexi-
bles.

Para fabricar el area activa o electrodo se procedi6 igual que en el proceso descrito
anteriormente para fabricar la pelicula resistiva, con una cantidad fija de NAs en todos
los electrodos (396 ul.), sélo que aqui la pelicula de NAs-Ag tiene un patron establecido
como se muestra en la imagen de la Figura 2.14a, el cual después fue cubierto por cinta
de cobre, asi tambien se muestran las dimensiones totales del sensor que son 40mm X

36mm.

Por tltimo, para armar el sensor se unen las 2 peliculas (4rea activa y resistiva) junto
con un separador de acetato como se muestra en el esquema de la figura 2.14b, obteniendo
el sensor de presion flexible (Figura 2.14c¢), tambien se muestra las dimensiones del area
sensible del sensor que es de 28mm x 27mm. Asi, al haber contacto entre el nanocompo-
sito y el electrodo debido a una fuerza aplicada, se obtendra una medicion de resistencia
entre los terminales del electrodo; donde un incremento en la fuerza aplicada mostraréa
ain mas una disminuciéon en la resistencia medida debido a un mayor contacto entre los

nanoalambres.

Se eligi6 esta configuracion después de la revisio bibliografica y diferentes pruebas que
se realizaréon en el proceso de la fabricacion del sensor, ademas que esta configuracion

es mas receptiva a un amplio rango de fuerzas. Las dimensiones del sensor fueron las
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necesarias para su facil manipulacién para realizar las carcaterizaciones.

a) 36 mm b) c)

28 mm

» Electrodo

40 mm

» Separador

———» Nanocomposito
(Pelicula reststiva)

Figura 2.14: a) Pelicula activa o electrodo de NAs de Ag, b) esquema del sensor fabricado,

¢) imagen del sensor de presion flexible.

2.4 Interfaz electrénica para la caracterizacion del sensor

Posterior a la fabricacion sensor, se desarrolla una interfaz electréonica para su carac-
terizacion digital, asi como para realizar la lectura de éste, calibracion y visualizacion por
medio de una tarjeta de adquisicion de datos y el software LabView, para esto se ha plan-

teado el diagrama a bloques de la figura 2.15 para obtener y procesar la senal obtenida

del sensor.

Instrumentacion - Algoritmos de
it Tarjeta de T
electrdnica para adquisicién y

Sensaor bl g +  adquisicidn de x
amplificacidn y it procesamiento de

filtrado datos

— Interfaz de usuario

Figura 2.15: Diagrama a bloques del sistema.

La pelicula flexible por desarrollar pertenece al area de sensores piezorresistivos, por lo
que se utilizaran los métodos de caracterizacion para sensores piezoresistivos, en concreto

el método para galgas extensiométricas y sensores basados en puente.

El método para galgas extensiométricas y sensores basados en puente puede ser afec-
tado por diversos factores, como los problemas de acondicionamiento de la senal, ruido
eléctrico, fluctuaciones de temperatura y calibraciéon incorrecta, por lo cual se realizan
diversas consideraciones en la adquisicién y procesamiento de la senal para obtener me-

diciones fiables.

Las etapas por considerar se describen a continuacion.
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2.4.1 Finalizacién de puente

Dependiendo del dispositivo que proporcionara la senal, los circuitos de adquisicién
de datos proporcionan medio o cuarto puente por medio de resistencias de referencia de
alta precision, esto permite proporcionar un voltaje de referencia estable en el canal de
medicion y ayuda a minimizar el consumo de corriente en el voltaje de excitacion.
Existen 3 topologias principales para el puente, la simple que es un dispositivo que equivale
a una resistencia que de acuerdo con la variacion fisica que detecta su valor de resistividad
cambia y se compara con una resistencia de referencia para determinar el cambio de
resistencia (Fig. 2.16a).

La segunda es la topologia diferencial resistiva en la que se implementan dos sensores
como en la figura 2.16b, en este caso las mediciones se dan mediante las variaciones en
ambos sensores, cuando uno incrementa el otro disminuye y viceversa, por lo cual esta
topologia es utilizada para mediciones de lineales o angulares de posicion/ desplazamiento
o presion, sin embargo, se requiere para mayor eficiencia que ambos componentes sean
sensores.

La tercera topologia (figura 2.16¢), consiste en un tipo puente de Wheatstone, donde
uno, dos o los cuatro elementos pueden ser sensores, que pueden determinar es a cuarto
puente, medio puente o puente completo, en la figura se muestra un puente completo con
los cuatro elementos variables, sin embargo esto puede variar de la aplicacion, este tipo

de topologia se implementa para la medicion de peso, presion y campo magnético [16].

(a) (b) (c)

R:

Figura 2.16: Topologia para sensor piezorresistivo a) simple, b) diferencial, y ¢) tipo puente
[16].

2.4.2 Excitacion

Los sensores basados en puentes requieren un voltaje constante para alimentar el
puente. Los acondicionadores de senial de puente generalmente incluyen una fuente de
voltaje, no se reconoce ningin nivel de voltaje estandar en toda la industria, pero los
niveles de voltaje de excitacion de alrededor de 3 V y 10 V son comunes. Aunque un
voltaje de excitacién mas alto genera un voltaje de salida proporcionalmente més alto,

también puede causar errores mayores debido al autocalentamiento. De manera similar,
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pequenas fluctuaciones en el voltaje de excitacion debido a fuentes de excitacion inestables

pueden afectar la precision de sus mediciones [15].

2.4.3 Amplificaciéon

Los sensores que utilizan puentes generalmente generan voltajes bajos, aproximada-

mente 10 mV/V, es decir genera 10 mV (milivolts) por cada volt inducido al puente en la
etapa de excitacion, por lo cual es necesario una etapa de amplificacién para aumentar el
nivel de la senal, asi como la resolucion y mejorar la relaciéon senal — ruido.
Los sensores de carga, presion y torque pueden generar voltajes de nivel bajo o alto, se-
gln sus requisitos de excitacion. Los sensores de bajo nivel suelen estar alimentados por
un dispositivo de medicién y emiten senales de milivoltios. Los sensores de alto nivel (o
sensores acondicionados) requieren fuentes de energia externas maés altas para funcionar
y emiten senales de =5V, £ 10 V 0 4-20 mA [15].

2.4.4 Seleccionar el nivel 6ptimo de excitacién

El objetivo principal de seleccionar un nivel 6ptimo de excitacion es balancear la re-
lacion senal — ruido y minimizar los efectos del calentamiento que puede producirse en
los conductores o los elementos resistivos del sistema. Idealmente se utilizarian niveles
de excitacion altos debido a que entre mayor nivel de salida obtenido es posible tener
una mejor precision de los cambios generados en el puente de Wheatstone, logrando una
mejor mediciéon en entornos con mucho ruido externo o cuando se utilizan conductores
largos, sin embargo, un alto nivel de excitaciéon genera en los conductores y laminillas de
conexién calentamiento que afecta el sistema al cambiar la resistividad y la sensibilidad
de los componentes del puente, asi como la estructura polimérica del sensor o dispositivo
de medicion que concluye habitualmente con una degradacion del rendimiento.

Debido a los multiples factores que pueden afectar la seleccion el nivel ideal de excitacion
no es posible estandarizar un nivel de voltaje para los diferentes tipos y tamanos de dis-
positivos y sensores por lo cual las recomendaciones en la literatura y de fabricantes de
sistemas de adquisicion de datos es ajustar el nivel mediante un procedimiento experimen-
tal, esto se realiza sin carga aplicada y aumentar progresivamente el voltaje de excitacion,
cuando se observe inestabilidad en el punto cero de carga se tiene que bajar el voltaje
hasta que se vuelva a estabilizar la medicién. Esta prueba se debe realizar en ambientes
con altas temperaturas, alta cantidad de ruido y distintas longitudes de conductores para
determinar las configuraciones y pardmetros de funcionamiento del dispositivo sin afectar

la precision [15].
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2.4.5 Sensores remotos

El sensado remoto se realiza cuando el sensor se encuentra a una distancia considerable
del acondicionador y de la fuente de excitacion y esto puede provocar errores en la medicion
debido a la resistencia generada por la longitud de los cables de la fuente de excitacion,
por lo que el voltaje que se suministra no llega completo al puente de Wheatstone.

Para solucionar este problema se ha desarrollado una funcion llamada deteccion remota
(figura 2.17), que consiste en conectar cables de deteccion adicionales a los puntos de
conexion de excitacion del puente que permiten monitorear el voltaje que llega al puente
y regulan el suministro de excitacion a través de amplificadores de retroalimentacion
negativa para compensar las pérdidas de los cables y entregar el voltaje necesario en el

puente [15].

Figura 2.17: Esquema de conexion del sistema de un sensor remoto [15].

2.4.6 Filtrado

Comunmente los dispositivos de sensado se utilizan en ambientes con ruido externo que
pueden alterar las mediciones, principalmente cuando se utiliza una fuente de excitacion
independiente, por lo cual el ruido que genera la fuente altera la medicién introduciendo
frecuencias que ya son especificas y es posible eliminarlas mediante métodos de procesa-
miento digital de las senales por software, esto debido a que las senales de interferencia
de red eléctrica principalmente se muestran como ruido de 50 Hz o 60 Hz [15].

Ademés de lo anterior existen métodos para evitar la interferencia de ruido en las medi-
ciones.

Reducir la longitud de los cables conductores y usar pares trenzados o cables de senal
combinados para garantizar que el ruido ambiental se conduce ambientalmente en los ca-
bles.

Utilizar técnicas de proteccion adecuadas como conectar correctamente las senales de refe-
rencia a los blindajes en caso de existir, asi como adecuar los potenciales entre el blindaje

y las senales de la placa en el caso de los dispositivos aislados.
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Aumentar la amplitud de la sefial al aumentar el voltaje de excitaciéon considerando los

parametros que se definen para evitar los errores de calentamiento.

2.4.7 Calibracion

Para calibrar este tipo de acondicionamientos se usa utiliza un método llamado calibra-
cioén de derivacion, este método permite utilizar la diferencia entre la medicién calculada
y la medicion medida para obtener el factor de calibracion, esto se realiza colocando una
resistencia de valor grande en paralelo con el brazo donde se encuentra el sensor en el
puente de Wheatstone (figura 2.18), esto al conocer el valor de la resistencia se puede me-
dir la deformacion mecanica del sensor y compararla con la caida de tension en la salida
y comparar los valores de las mediciones con los calculados para verificar si existe algin

error y corregir los errores de ganancia en todo el sistema de medicion [15].

Figura 2.18: Esquema de conexion del método calibracion de derivacion [15].

2.4.8 Dispositivo de adquisicién de datos

Para este proyecto se ha seleccionado el DAQ NI-USB 6008 (figura 2.19), por sus
aplicaciones funcionales para el registro de datos, permite realizar medidas portatiles, asi

como para la realizacién de pruebas de prototipos.
Las caracteristicas que posee este dispositivo son las siguientes:

Dispositivo USB de Entradas/Salidas Multifuncion
8 entradas analogicas (12 Bits, 10 kS/s)

2 salidas analogicas (150 Hz)

12 entradas/salidas digitales

DAQ multifuncién de bajo costo

Entradas/Salidas analogicas y digitales

Contador de 32 bits.
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El dispositivo tiene una cubierta mecénica ligera y es energizado por bus para facil porta-
bilidad. Puede conectar ficilmente sensores y senales. Ademas de su compatibilidad con
el software LabView que permite realizar la adquisicion de datos, su procesamiento digital

y almacenamiento de estos para un analisis.

NATIONAL H
INSTRUMENTS 2

NI USB-6008
8 Inputs, 12-bit, 10k8hlﬂlm\notbnllou

L ARNEC R ZRERNY ANENE XNEN\R- N X J)
COEOOSLOOTOI8L0020

Figura 2.19: Tarjeta de adquisicion de datos seleccionada.

2.4.9 Acondicionamineto de la senal

Para realizar el acondicionamiento de la senal inicialmente se ha utilizado un sensor
similar al que se fabricar4, este es el sensor de fuerza FSR 406 (figura 2.20), es un sensor
resistivo de fuerza, que es una pelicula delgada de polimero y carbono que a mayor fuerza
aplicada més baja es su resistencia. Su rango de medicion esta optimizado para aplicacio-

nes de control por toque humano. El sensor posee las siguientes caracteristicas:

Rango de fuerza: 0.1 N a 10 N (10 g a 1 kg)
Resistencia sin actuacion: >10 MS2
Repetibilidad (mismo elemento): + 2Repetibilidad (entre diferentes elementos): + 6 %
Tiempo activacion: <3 us
Histéresis: +10% en promedio
Lado total: 43.7 mm
Lado &rea sensible: 39.6 mm
Ultradelgado: grosor de 0.46 mm
Recorrido para activarse: 0.15 mm
Auto adhesivo
Vida 1til: 10 000 000 de activaciones
No genera EMI (interferencia electromagnética), no es sensible a ESD (descarga electro-

estatica).
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Figura 2.20: Sensor de fuerza utilizado FSR 406.

Como se mencion6 anteriormente, este sensor tiene caracteristicas similares a las del
sensor a fabricar, sin embargo, el diseno electronico se ha considerado para adaptarse a

las caracteristicas electronicas del sensor fabricado.

Como se describe en la seccion 2.4, dependiendo de las caracteristicas del sensor a
utilizar se deben considerar diferentes tipos de etapas para la adquisicién de la senal, a
pesar de describir varias etapas siendo los sensores piezorresistivos estables en cuanto a
deteccion de ruido o sensitividad a ondas electromagnéticas, por lo cual solo en casos es-
pecificos etapas como el filtrado son requeridas, sin embargo para el sensor utilizado para
las pruebas de adquisiciéon de la senal, no requiere filtrado ni amplificacion debido a los
niveles de voltaje que maneja, asi mismo la etapa de acondicionamiento es la terminacion
de puente, en este caso para este tipo de sensores de presion o fuerza la topologia diferen-
cial es la recomendada, por lo cual es la que se utilizd, como complemento se utilizdé un
amplificador operacional como seguidor de voltaje para mantener el voltaje de la salida

del puente en la entrada de la tarjeta de adquisiciéon de datos.

Segtn la hoja de datos, el sensor nos permite obtener diferentes curvas voltaje/fuerza
(figura 2.21) dependiendo de la resistencia RM que se utilice, en este caso en particular
se utilizo la resistencia RM, de 10 K para reproducir la curva correspondiente y tomar de

referencia estos valores para la interfaz electrénica.
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Figura 2.21: Curvas voltaje/fuerza con diferentes RM que nos indica la hoja de datos del

sensor [17].

Como se menciond anteriormente se realizo el circuito de acondicionamiento de la senal
por medio de un puente diferencial y un seguidor de tensién por medio de un amplificador
operacional LM741 para mantener el voltaje obtenido por el puente y tenerlo intacto en

la entrada analdgica de la tarjeta de adquisicion de datos (Fig. 2.22).

+
e
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RP1
R_3386P_US<:

GMND

Figura 2.22: Circuito implementado para realizar la caracterizacion del sensor FSR 406.

Para obtener la curva de voltaje/fuerza se realizéo mediante la medicion del voltaje con
un multimetro de precision en la salida del seguidor de tension, y colocando pesos diferen-
tes de entre 0 gramos a 1 kilogramo, para esta caracterizacion se utilizaron inicialmente

monedas de 10 centavos y para los pesos superiores de 100 gramos se utilizaron monedas
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de 5 pesos, en cuentas de 50 gramos, para mayor precision se utiliz6 una bascula para la

comprobacién de los pesos que se utilizaron en la caracterizacion del sensor.

2.4.10 Algoritmo de adquisicién de datos e interfaz de usuario

Como se ha descrito anteriormente debido a que se utiliza la tarjeta DAQ NI USB-6008
de National Instruments como el dispositivo de adquisicién de la senal del sensor, se utiliza
el software LabVIEW como sistema para el algoritmo de adquisicién y procesamiento de

datos asi mismo como interfaz de usuario.

Para la adquisicion y procesamiento de la senal se disené un algoritmo que permite la
lectura de voltaje del canal analdgico AOO del DAQ, asi como la escritura de voltaje en
la salida analogica AIO, en este caso para alimentar el puente del sensor y el circuito de

acondicionamiento de la senal, que se alimenta con 5 volts.

Posteriormente con los datos de voltaje obtenidos en la entrada analogica, se procede
a procesarlos por una ecuacion de tercer grado, que proporciona puntos especificos de la
curva de voltaje/fuerza, esto para tener referencias de los valores que se van registran-
do de acuerdo con el voltaje de entrada y por medio de operaciones y sumas y al final
un selector booleano detecta si el valor medido no es mayor al que el sensor es capaz de

registrar, si esta en el rango permite mostrar el peso que procesa el algoritmo (figura 2.23).

La medicion solo se lleva a cabo si en la interfaz de usuario se presiona el botén
“"Medir”, para que comience a mostrar el peso detectado, asi mismo desde el inicio de
la ejecucion del programa se puede observar el voltaje que esta recibiendo del sensor el

DAQ), que se muestra en una grafica.
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Figura 2.23: Algoritmo de adquisicién y procesamiento de datos del sensor.

La interfaz de usuario preliminar que se ha disenado para las pruebas con el sensor

FSR406 (figura 2.24), muestra un panel frontal que consta de dos controles, uno para

iniciar a medir y otro para detener el programa, como indicadores se tienen una graficadora

que dibuja la senal de voltaje de entrada contra el tiempo, un indicador de 8 digitos que

muestra el valor con mayor exactitud, un indicador luminosos que indica cuando el peso

que se le coloca al sensor es mayor al que es capaz de soportar en este caso 1 Kg, y

dos indicadores para mostrar la fuerza en kilogramos a la que es sometido el sensor, un

indicador es numeérico y otro de tipo manecilla, de manera inicial el usuario tiene que

iniciar el programa con u n ejecutable en LabVIEW y posteriormente oprimir el botén

"Medir” y el programa comenzara a mostrar la fuerza a la que se le esté sometiendo al

sensor.
@ INTERFAZ DE USUARIO PARA SENSOR DE PRESION
Interfaz | Instrucciones
Medir Detener
™ ok | W sor
Superficie (cm2)
Volage FAN °8

Grafica de Voltaje / tiempo
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Figura 2.24: Interfaz de usuario preliminar para la visualizacion de los datos del sensor.
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2.5 Caracterizacion eléctrica del sensor de presion flexi-
ble

Para la caracterizacion eléctrica de los sensores fabricados, primero se realizaron medi-
ciones de resistencia/peso, esto mediante la conexion directa de las terminales del sensor
a las puntas de un multimetro de precision (Figura 2.25), y posteriormente con pesos
seleccionados, en este caso monedas que tienen un peso neto establecido (ademas que
cada peso de las monedas fue comprobado). Se realiz6 la caracterizacion de cada sensor,
[S1 (6 gotas de la solucion de NAS-Ag), S2 (12 gotas de la solucion de NAS-Ag) y S3 (3
gotas de la solucion de NAS-Ag)|, y se registraron los cambios de resistencia de acuerdo
con cada peso que se fue agregando. Estas caracterizaciones de resistencia se hicieron en
un rango de bajo peso de 0 a 60 gramos en intervalos de 4 gramos, asi como también la

caracterizacion para pesos mas grandes de 0 a 400 gramos en intervalos de 100 gramos.

Figura 2.25: Imagen del sensor conectado al multimetro registrando las mediciones de

resistencia,/peso.

Cabe mencionar que para las pruebas de funcionalidad del sensor fabricado y su cone-
xion a la interfaz desarrollada en la seccion anterior (para el sensor comercial) se realizaron
algunas modificaciones, ya que la etapa de acondicionamiento de la senal que inicialmente
se consider6 utilizar (topologia de puente diferencial) no era la 6ptima, por lo que se cam-
bi6 por la topologia puente de Wheatstone (Figura 2.26). Para desarrollar este circuito
se utilizaron potenciémetros de precision o trimpots de un rango de 2 € a 100 k2 , esto
para permitir la calibraciéon del sensor de acuerdo con los valores de voltaje de salida que
son requeridos para la lectura de la tarjeta de adquisicion de datos. El nivel de excitacion
para el circuito fue de 5 volts permitiendo asi tener un voltaje adecuado para la lectura

de la tarjeta de adquisicion de datos.
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Figura 2.26: Circuito de acondicionamiento de la senial usando la topologia tipo puente
de Wheatstone.

Anteriormente se explico que dependiendo del rendimiento del sensor se determina si
son necesarias etapas de amplificacion y filtrado de la senal, en este caso, después de las
diversas pruebas y de determinar que los niveles de voltaje que se obtienen en la salida
del puente de Wheatstone son adecuados para la tarjeta de adquisicion de datos, se de-
termino que la parte del filtrado no es requerida, ya que en las pruebas experimentales
realizadas las variaciones minimas que se observan son debidas al sensor y no a la fuente

de alimentacién ni a condiciones externas al sistema.

Después de lo anterior, se obtuvieron las curvas de voltaje/peso en un rango de 0 a

400 gramos en intervalos de 50 gramos, esto basado en su respuesta en resistencia/peso.

Se procedid a caracterizar los sensores en funcion del voltaje, los cuales se conectaron
al puente de Wheatstone (Figura 2.27). Primeramente se calibré el puente para obtener el
mejor rendimiento del sensor, en este caso el procedimiento es calibrar los 3 potencidémetros
del puente a 0 ohm, el circuito se conecta a la fuente de alimentacion, y las terminales de
la salida del puente se conectan al multimetro para observar las variaciones, realizado lo
anterior se debe ir subiendo el valor de cada uno de los potencidémetros y verificar para el
sensor iniciando con un peso de 4 gramos, la variacion de voltaje en la salida hasta obtener
una valor de voltaje que no se eleve a mas de 2 volts, después se verifica colocando mas
pesos de 4 gramos y se debe verificar que el voltaje con poco peso no se eleve a su maximo
valor en este caso 5 volts, realizando miltiples calibraciones hasta tener los valores de
puente con mejor rendimiento se procedié a realizar la caracterizacion inicialmente en el
rango de 0 a 60 gramos en intervalos de 4 gramos y en el rango de deteccion de 0 a 400

gramos, con intervalos de 50 gramos.
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Wheatstone

(
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Figura 2.27: Imagen del sensor conectado al puente de Wheatstone para la obtencion de

la grafica voltaje/peso.

Los resultados y graficas obtenidas se encuentran en el apartado de resultados y dis-

cusion.

De acuerdo con las pruebas de voltaje/peso del sensor, se procedi6 en determinar los
parametros de funcionamiento y caracteristicas generales del sensor, esto s6lo se obtuvo
para el sensor S2 (12 gotas) ya que fue el sensor més estable. A continuacion, se describe

la definicién de cada parametro.

La fuerza de actuacion se obtiene como la minima fuerza que genera un cambio en la
salida del sensor, posteriormente se determina el rango de sensitividad, el cual establece el
rango entre la minima y la maxima fuerza que soporta el sensor, esto se realizé mediante
las pruebas de resistencia/peso anteriormente descritas analizando las curvas obtenidas y
verificando cual es el valor minimo de deteccion y hasta que valor el sensor es capaz de

leer antes de perder estabilidad o que su rendimiento sea afectado.

La resistencia en stand-off del sensor se define como la resistencia que posee el sensor

cuando no es sometido a ninguna fuerza en su area sensible. Asi mismo, un parametro
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importante son las dimensiones del sensor, en este caso se obtuvieron mediante el uso de

un calibrador vernier.

El tiempo de respuesta es el tiempo minimo en que el sensor registre un cambio en su
salida después de ejercer una fuerza sobre éste, y el tiempo de estabilidad se define como
el tiempo que el sensor después de registrar una fuerza actuando sobre su salida se esta-
biliza, es decir, las variaciones en la salida del sensor son nulas o minimas en comparacion

a las mediciones registradas inmediatamente al ejercer la fuerza sobre el sensor.

Uno de los parametros importantes para determinar el rendimiento del sensor es la
linealidad, esta indica la constancia de la sensibilidad del sensor y se determina al encon-
trar el error de linealidad que es la méxima desviacién de la curva del sensor con respecto
a la recta proporcional y estd dada en porcentaje, por la ecuacion 2.3. Donde el fondo de

escala se define como el maximo valor de lectura en la escala en uso.

1 1 — val did
Error de linealidad = —— o — 2207 TETCO 100 (2.2)
fondo de escala

Para determinar la histéresis del sensor se utiliz6 la ecuaciéon 2.4, este pardmetro se
define como la diferencia entre mediciones en sentidos opuestos, es decir, se considera
una respuesta del sensor a ciertas condiciones de entrada en sentido ascendente y después
se toma los mismos valores, pero en sentido descendente, y se expresa en términos de
porcentaje.

maxima diferencia

Histéresis = x 100 2.3
ISLCLERIS rango de medicién (23)

La repetibilidad indica la proximidad entre medidas realizadas consecutivamente en

las mismas condiciones ambientales.

Y la sensibilidad se define como la relacion entre la variacidén observada en la sefial de
salida del sensor (U) y la variacion real a partir de una condicion estable o de reposo (M),

este parametro se puede obtener mediante la ecuacion 3.

U, — Uy
My — M,

Los resultados de los parametros del sensor 52 se muestran en el capitulo de resultados

Sensibilidad = (2.4)

y discusion.
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También se realiz6 el algoritmo de procesamiento de datos e interfaz de usuario para
este mismo sensor. Se utilizo la grafica de peso/voltaje de la figura 2.28 para la obtencion
de la linea de tendencia y su ecuaciéon. La linea de tendencia obtenida se muestra en esta
misma figura (linea en rojo) asi como su ecuacion (polinomica de grado 5). Esta ecuacion

se implemento en el algoritmo disenado para realizar las pruebas del sensor con la interfaz.

400 -
—=—Curva S2
—— Linea de tendencia
300 4
. | | y=Intercept + B1"x*1 + B2°x"2 + B3"x"3 + B4"x"4 + B5'x*5 |
2 o004
(=]
wr
[
o
100 -
04
| ¥ T T 1 L T T 1 ' | X I
0.5 1.0 15 2.0 25 3.0 35
Voltaje (V)

Figura 2.28: Grafica peso/voltaje con linea de tendencia y ecuacion de la curva.
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Capitulo 3
Resultados y discusion

En este apartado se exponen los resultados obtenidos de la sintesis de los NAs-Ag asi

como de los resultados de las caracterizaciones realizadas al sensor de presiéon flexible.

3.1 Resultados y discusion de la sintesis de NAs-Ag

Un parametro importante de sefialar en la sintesis de los NAs-Ag, se encuentra en el
tiempo de agitacion de la solucion de nitrato de Ag y EG. En la figura 3.1 se observan dos
imégenes tomadas de las soluciones de nitrato de plata diluido en el etilenglicol, ocupadas
en dos procesos de sintesis de NAs-Ag. En la primera imagen (Figura 3.1a) se observa
el nitrato de Ag diluido en EG con méas de 15 minutos de agitacion, lo que provoca una
mayor formaciéon de particulas de Ag, por lo que la solucién presenta un tono amarillo
(Figura 3.1a). En la segunda imagen (Figura 3.1b) se tiene otra solucion de nitrato de
plata diluida en el etilenglicol después de someterse a una agitacion de 15 minutos, donde

se observa una soluciéon transparente, es decir, aqui la cantidad de iones es menor.

En un principio durante la sintesis, esto no presenta ningin inconveniente, sin embar-
go, en la caracterizacion UV—Vis, como lo veremos, se observaran las diferencias entre los
dos procesos de sintesis; uno utilizando la soluciéon de nitrato de Ag en EG agitada por
15 minutos (muestra Al) y otra misma solucion, pero agitada por méas de 15 minutos
(muestra A2). Asi también, como veremos, los procesos de limpiezas o lavados después de

finalizar la sintesis es otro parametro importante que considerar.
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a) b)

Figura 3.1: Soluciones de nitrato de plata y etilenglicol, a) solucion del primer proceso de
sintesis con mas de 15 minutos de agitacion, b) solucion obtenida en el segundo proceso

de sintesis con 15 minutos de agitacion.

3.2 Resultados y discusion de la caracterizacion 6ptica y

morfolbgica

En la figura 3.2 se muestran dos espectros de absorbancia que corresponden a las
muestras Al (espectro color negro) y A2 (espectro color rojo) sin ningun ciclo de lavado.
Se puede observar que ambos espectros presentan dos picos de absorcion. El pico localiza-
do en 379 nm corresponde a la resonancia del plasmoén superficial transversal de los NA-Ag
con secciéon transversal, mientras que el pico alrededor de 352 nm ha sido adscrito al modo
longitudinal de los NA-Ag similar al de la Ag en bulto [1]. Se sabe que las nanoparticulas
de Ag exhiben un maximo de absorcion UV-visible en el rango de 400 a 500 nm debido a

su resonancia de plasmon superficial [2], los cuales se pueden observar en ambos espectros.

Por otra parte, en el caso de la muestra A2, se puede notar que la intensidad relativa
del pico alrededor de 430 nm es mayor que la del pico localizado en 379 nm a diferencia
de la muestra A1l que muestra lo contrario. Como se mencion6 anteriormente durante el
proceso de sintesis, la muestra A2 se prepard a partir de una solucion de nitrato de Ag
en EG que habia sido agitada por mas de 15 minutos, esto ocasiona que el EG empiece
a reducir a algunos iones Ag™ a dtomos de Ag los cuales empezaran a formar particulas
(color amarillo de la solucion (Figura 3.1a)), las cuales a su vez no pueden participar en
la formacién de nanoalambres; dando como resultado una baja cantidad de nanoalambres

sintetizados en comparaciéon con nanoparticulas.

En la Figura 3.3 se muestra el espectro de absorbancia de la muestra Al después de
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que se llevd a cabo el proceso de lavado; se puede observar que los picos localizados por
arriba de 400 nm (correspondientes a nanoparticulas) han desparecido, lo que nos indica

que los NAs-Ag se encuentran sin una gran cantidad de impurezas.

Con la caracterizacion anterior se puede determinar de manera inmediata posterior
a la sintesis la existencia de nanoalambres para mas tarde realizar una caracterizacion

morfologica por medio de microscopia SEM como se realizo en este caso.

1379
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Figura 3.2: Espectro de absorcion obtenidos de solucion final de nanoalambres. El espectro
en color negro es el correspondiente a la muestra Al y el espectro en color rojo es el

correspondiente a la muestra A2. Ambas muestras no presentan procesos de lavado.
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Figura 3.3: Espectro de absorcion de la muestra Al después del proceso del lavado.

Para la verificacion visual de la sintesis de los NAs-Ag, asi como de la caracterizacion
morfologica de los mismos, se analizaron por SEM.
En la figura 3.4 se muestran dos imagenes SEM que corresponden a la muestra Al y A2,

ambas muestras sometidas al mismo proceso de lavado.
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Figura 3.4: Imégenes SEM de las NAs-Ag sintetizados. a) Muestra Al, b) Muestra A2.

Ambas muestras se sometieron a procesos lavado.

Se puede observar de ambas imagenes la presencia de NAs-Ag, asi como su gran den-
sidad. También existe la presencia de nanoparticulas en ambas muestras, aunque en la
muestra Al es mucho menor y estas particulas son de menor tamafos a diferencia de la
muestra A2, en esta tltima muestra, que también se obtiene una gran densidad de NAsAg,
la presencia de nanoparticulas es mayor, asi como su tamano, lo que significa que hubo un
crecimiento de particulas antes del proceso de sintesis como se mencioné anteriormente y

que concuerda con los estudios de espectroscopia UV-VIS.

En la Figura 3.5 se presentan imagenes SEM de las muestras Al y A2, donde se reali-
zaron mediciones de NAs-Ag para determinar su didmetro los cuales se obtuvieron de sus
histogramas de distribucion de tamano (inserciones en Figura 3.5 a y b). La muestra Al
presentdé un didmetro promedio de nanoalambre de 40 nm, mientras que la muestra A2

presenté un didmetro promedio de 42 nm.

De los anélisis estadisticos de los didmetros se puede observar que en las 2 sintesis
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realizadas el didmetro promedio de ambas muestras es relativamente el mismo.

En la figura 3.6, se tiene la micrografia de una muestra sin ningin proceso de lavado,
es decir, el material "sucio". A pesar de que la imagen sea de baja amplificacion, se
nota una gran aglomeracion del material. Se trato de obtener una imagen con una mayor
amplificacion, pero esta se distorsionaba, esto debido a la presencia del PVP que no fue

quitado.
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Figura 3.5: Imagenes SEM de las muestras, a) Al con histograma insertado de la distri-
bucion de didmetros de los nanoalambres y b) Muestra A2 con histograma insertado de

la distribucién de didmetros de los nanoalambres.
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Figura 3.6: Imagen SEM de la muestra sin ningin proceso de lavado.

3.3 Resultados y discusiéon de la adquisiciéon y procesa-
miento de datos en LabVIEW

En este apartado se muestran los resultados obtenidos en la adquisicién y procesa-

miento de datos en LabVIEW para el sensor comercial y el sensor fabricado.

3.3.1 Resultados y discusién de la adquisicién y procesamiento de

datos en LabVIEW del sensor comercial.

En la figura 3.8 se muestra la curva obtenida con pesos de 100 gramos en 100 gramos
aproximadamente (ya que con una balanza se comprobaron los pesos), se puede notar
que debido a que el voltaje de excitaciéon no son exactamente 5v y las tolerancias de la
resistencia de 10 K2, no llega al maximo voltaje que la hoja de datos marca como referen-
cia, sin embargo, su comportamiento es bueno y es funcional para el algoritmo disenado
en LabVIEW. Debido a que se utilizo la tarjeta DAQ NI USB-6008, como fuente de ali-
mentacion del circuito de acondicionamiento para evitar la presencia de ruido en la senal
por una fuente externa y de que tedricamente otorga un voltaje de 5 volts, el voltaje real
que otorga su salida analogica es de 4.843 volts, teniendo esto de referencia debido a las

discrepancias con la curva que nos muestra la hoja de datos del sensor de voltaje/fuerza.

53



—a— FSR406

224 ]
/I——’._—./
20 4 —n
/./I
18 4 "
el
164
514—
o 124
S 10
»
08 4
06 4
04
02
00 T T T T T
V] 200 400 600 800 1000
Fuerza (g)

Figura 3.7: Curva obtenida con intervalos de 100 gramos de 0 a 1000 gramos.

En la siguiente curva se muestra una cantidad mayor de puntos medidos hasta los
300 gramos se midi6 en intervalos de 7.07 gramos en 7.07 gramos, sin embargo, debido
a las condiciones fisicas del sensor en cuanto al area se refiere, se tomaron muestras de
50 en 50 gramas hasta obtener el kilogramo de peso, obteniendo una curva més clara del

comportamiento del sensor.

—a— RM =10k
24 ]
22
204
18
<164
2 H
w14
<
<12
1
D104
= "
08 {a
06 I
0a?
024
00 T T T T T T T T T T
0 200 400 500 800 1000
PESO (g)

Figura 3.8: Curva obtenida con intervalos de 7.07 gramos hasta 300 gramos y posterior-

mente con intervalos de 50 gramos hasta 1000 gramos.

Finalmente se tiene la comparacion entre las dos curvas (figura 3.9), la gréafica dada
por la hoja de datos (curva roja), y la grafica obtenida por la caracterizacion con pesos
(curva negra), se nota la diferencia en el voltaje debido al voltaje real que otorga la
tarjeta DAQ y a las tolerancias de la resistencia RM, sin embargo, al tener una curva

eficiente modificando la ecuacion del algoritmo es posible tener un funcionamiento ideal
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del sistema.
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Figura 3.9: Comparacion entre la curva de referencia que proporciona la hoja de datos del

sensor v la curva de mediciones reales.

En la figura 3.10a se muestra el circuito propuesto para el acondicionamiento de la
senal, con el sensor de prueba, y en 3.10b se observa el circuito conectado a la tarjeta de
adquisicion de datos y el multimetro de precision leyendo el valor sin fuerza aplicada, y
con la ecuaciéon de la curva nos permitira obtener el peso dentro del algoritmo disenado
en LabView.

Figura 3.10: a) Circuito propuesto implementado, b) circuito conectado la tarjeta DAQ y

al multimetro de precision sin fuerza aplicada en el sensor.

En la figura 3.11a, se observa un peso aplicado en el sensor y su valor de voltaje
obtenido en la salida del seguidor de tensién que ingresa ala tarjeta DAQ, y en 3.11b se
muestra la pantalla de LabVIEW que mediante indicadores muestra el valor de entrada
correspondiente, para esta prueba se realizé un algoritmo para verificar que la lectura de

la tarjeta en su canal analogico fuera correcta.
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Figura 3.11: a) Sensor con un peso aplicado y multimetro mostrando el valor correspon-
diente al peso, b) panel frontal del programa de prueba en LabVIEW mostrando el valor

de entrada del canal analbgico.

En la figura 3.12 se muestran pruebas que se realizaron con pesos aproximados realiza-
dos con monedas de 5 pesos mexicanos, las cuales cada una pesa 7.07 gramos, se realizaron

pesos de aproximadamente 100 gramos compuestos por varias monedas (figura 3.13).

a) - b)

Figura 3.13: Peso de 100 gramos aproximados compuesto por 14 monedas.
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Posterior a las primeras pruebas realizadas con los pesos de monedas y la complicaciéon
fisica de colocar varios pesos para mediciones de més de 500 gramos se opt6é por disenar
una base a medida que ocupara toda el area activa del sensor donde en su parte superior
se colocaran con mayor facilidad los pesos, el diseno de muestra en la Figura 3.14a-b se
realiz6 mediante impresion 3D, en la Figura 3.14c se muestra la base colocada sobre el

sSensor.

Figura 3.14: a) Base diseniada para colocar pesos sobre el sensor, b) impresion en 3D de

la base, ¢) presentacion de la base sobre el sensor.

Con el algoritmo preliminar que se explico anteriormente y la base para el sensor se
realizaron pruebas para comprobar la funcionalidad del sistema, en las Figuras 3.15y 3.17
se muestran pesos de 100 g vy 200 g respectivamente donde se observa el valor de voltaje
en el multimetro y en las Figuras 3.16 y 3.18 se muestran su respuesta en la interfaz de
usuario en LabVIEW, se muestra el voltaje de entrada asi como el peso en gramos que
detecta, el sistema en general es prototipo por lo cual posteriormente se arreglaran los

defectos de precision y calibracion para que se adapte al sensor a construir.

Figura 3.15: Prototipo en pruebas con la base y peso de 100 gramos.
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Figura 3.17: Prototipo en pruebas con la base y peso de 200 gramos.
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Figura 3.18: Interfaz de usuario mostrando la respuesta a un peso de 300 gramos aproxi-
madamente.
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3.3.2 Resultados y discusién de la adquisicién y procesamiento de
datos en LabVIEW del sensor fabricado

En la Figura 3.19, se muestra la curva de resistencia/peso del sensor S1 (6 gotas). Se
puede observar el primer cambio de resistencia a un peso de 4 g, a partir de este peso
el valor de resistencia disminuye gradualmente conforme el peso aumenta llegando hasta
los 60 g. Esta grafica fue obtenida para una caracterizacion de 0 a 60 g en intervalos de
4 g. Las Figuras 3.20 y 3.21 muestran las curvas de resistencia/peso de los sensores S2
y S3, respectivamente. Se pueden observar en ambas graficas una tendencia similar que
en el sensor S1: una resistencia decreciente al aumentar el peso, y un primer cambio de
resistencia con un peso de 4 g. Sin embargo, en el caso del sensor S3 estas variaciones de
resistencia a partir de los 4 g son de magnitudes muy pequenas, lo que lo hacen ineficiente

para obtener niveles de tolerancia adecuados al realizar las pruebas de voltaje.
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Figura 3.19: Gréafica resistencia/peso del sensor S1 (6 gotas) a intervalos de 4 g hasta 60
g.
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Figura 3.20: Grafica resistencia/peso del sensor S2 (12 gotas) a intervalos de 4 g hasta

100 g.
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Figura 3.21: Grafica resistencia/peso del sensor S3 (3 gotas) a intervalos de 4 g hasta 100

g.

Posterior a la caracterizacion anterior se realizaron pruebas para determinar el peso

méaximo donde el sensor muestra cambios de resistencia notables (mismos ordenes de

61



magnitud). Para lo anterior, se realiz6 la caracterizacion en intervalos de 100 a 400 g de
los tres sensores fabricados S1, S2 y S3 ((Figura 3.22). Se observa que los sensores S1 y
S2 siguen mostrando variaciones de resistencia hasta los 400 g a diferencia del sensor S3,
que sigue mostrando cambios de resistencia muy pequenos. Después de retirar los pesos

los sensores S1, S2 y S3 regresaron a su estado inicial.
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Figura 3.22: Grafica resistencia/peso del sensor S1 (6 gotas), S2 (12 gotas) y S3 (3 gotas)
en intervalos de 100 gramos hasta 400 g.

A continuacion, se muestran las graficas de voltaje/peso obtenidas de los sensores
fabricados, el rango de deteccion se consider6 de 0 a 400 gramos, con intervalos de 50
gramos. En la Figura 3.23a se observa la grafica de la muestra S1, en el cual se visualiza
una tendencia creciente de voltaje al aumentar el peso. En la Figura 3.23b se presentan
los valores de resistencia del arreglo del puente de Wheatstone para la obtencién de la
curvas voltaje/peso. En la Figura 3.24a se presenta la gréafica de voltaje/peso en intervalos
de 50 g hasta 400 g del sensor S2, en este caso el puente de Wheatstone (Figura 3.24b) se
recalibro, ya que se tienen niveles de resistencia diferentes al sensor S1. La grafica presenta

el mismo comportamiento que el sensor S1.
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Figura 3.23: Grafica voltaje/peso del sensor S1, en intervalos de 50 gramos y puente de
Wheatstone utilizado.
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Figura 3.24: Grafica voltaje/peso del sensor S2, en intervalos de 50 gramos y puente de

Wheatstone utilizado.

En el caso del sensor S3, al conectarlo en la interfaz desarrollada se calent6 inmedia-
tamente, lo que danoé al sensor, ya que no regresé a su estado inicial (resistencia infinita
sin peso). Esto debido a la resistencia méas grande que presenta el sensor en comparacion
con los sensores S1 y S2. Por lo que ya no fue posible obtener su grafica de voltaje/peso

y seguir con la caracterizacion de este sensor.
A continuacion, se presentan los parametros obtenidos del sensor S2.

La fuerza de actuacion se determina como la minima fuerza que genera un cambio en
la salida del sensor, en este caso la fuerza de actuacion es de 4 gramos, posteriormente se
determina el rango de sensitividad, el cual establece el rango entre la minima y la maxima
fuerza que soporta el sensor, esto se realizo mediante las pruebas de resistencia/peso ante-
riormente descritas analizando las curvas obtenidas y verificando cual es el valor minimo
de deteccion y hasta que valor el sensor es capaz de leer antes de perder estabilidad. Para

este sensor la sensitividad es de 4 a 400 g.

La resistencia en stand-off del sensor tiene un valor >50 M¢(2, sus dimensiones son de
36 x 40 mm de ancho y largo respectivamente, y el espesor es de 50 pm. En cuanto al
tiempo de respuesta del sensor se encuentra en un rango de 10 — 15 ms, y su tiempo de
estabilizacion es de 12 s, la temperatura de operacion se ha obtenido realizando medicio-
nes en un rango de 9°C a 27°C. Para el célculo de la histéresis se utiliz6 la grafica de la
Figura 3.25 y se obtuvo su valor mediante la ecuacion 2, resultando en una histéresis de
0.034
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Figura 3.25: Grafica de histéresis del sensor S2.

La repetibilidad fue otro parametro obtenido, que nos permite determinar la proximi-

dad entre resultados en mediciones sucesivas en el mismo ambiente, éste se puede observar

de manera grafica en la Figura 3.26, la tendencia es igual a pesar de existir ligeras varia-

ciones en el voltaje.
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Figura 3.26: Grafica de repetibilidad del sensor S2 y barras de error.

En la figura 3.27se muestra una imagen del sensor S2 conectado a todo el sistema

electronico. En la Figura 3.28a se muestra una imagen del sensor durante una medicion,

mientras que en la Figura 3.28b se muestra la interfaz de usuario durante la misma me-

dicién, en la que se observa un peso aplicado en el sensor y su valor de voltaje obtenido
en la salida del puente de Wheatstone que ingresa a la tarjeta DAQ), el cual se desplie-

ga en la pantalla de LabVIEW que mediante indicadores muestra el valor de entrada

correspondiente.

64



Figura 3.27: Imagen del sensor de presion flexible fabricado conectado al sistema electro-

nico.

INTERFAZ DE USUARIO PARA SENSOR DE PRESION [

£ Erm—  ETEI—C -

Figura 3.28: a) Sensor de presion flexible durante la medicion de 150 gramos, b) Interfaz

de usuario mostrando la respuesta del sensor.
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En adicién a lo anterior en la figura 3.29, se muestran 3 pruebas consecutivas donde
se fueron colocando pesos hasta obtener 200 gramos (figura 3.29a), 250 gramos (figura
3.29b) y 300 gramos en la figura 3.29¢ respectivamente, y se muestra en el multimetro

como aumenta el voltaje de acuerdo con el aumento de peso sobre el sensor.

Figura 3.29: Sensor de presion flexible durante la medicion de a) 200 gramos, b) 250

gramos y ¢)300 gramos.

Ademas de los parametros obtenidos del sensor S2, se realizé una prueba sobre la fle-
xibilidad del sensor, ya que como la electronica flexible lo define, los dispositivos flexibles
deben tener capacidad de permanecer en deformacion y sus propiedades deben ser funcio-
nales, no pueden ser afectadas por la deformaciéon a la que estén sometidos. Asi también,
después de ser sometido a alguna deformacion el sensor no deberia cambiar su respuesta.
Con base en esto, el sensor fue doblado con un angulo de 89° y mantenido asi por 60
minutos (Figura 3.30) sometido a flexion y a esfuerzos (ya que fue estirado durante la fija-
cion del sensor al tubo de PVC). Durante este tiempo se realizaron mediciones de presion
sobre el sensor llegando a medir hasta los 200 g, esto debido a que era dificil mantener los
pesos sobre el sensor doblado. En la figura 3.30a se muestra el sensor de presiéon doblado
y sin peso, donde se puede observar que el multimetro mide un valor de voltaje (0.690 V)
debido a que el sensor estd siendo deformado, lo que hace que exista un contacto entre
las peliculas del sensor. Al colocar un peso (Figura 3.30b) se puede observar un aumento
en el voltaje, y si aumentamos mas el peso, el voltaje estd aumentando, lo que nos habla

de la funcionalidad del sensor a pesar de que se encuentra flexionado.
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— <— Sensor

Figura 3.30: a) Sensor de presion doblado a 89° sobre un tubo de PVC mantenido durante

60 minutos a) sin peso, b) con un peso de 100 g, y ¢) con un peso mayor de 150 g.

En la figura 3.31a, se muestra la grafica generada por el sensor S2 en flexiéon colocando
pesos en intervalos de 50 hasta 200 g, el maximo peso detectado antes de que el sensor
pierda estabilidad es de 200 g, ya que como se observa en la grafica un peso de 250
g ocasiona una disminucién significativa de voltaje. En la Figura 3.31b se muestra la

calibracion del puente de Wheatstone que se utilizé para esta configuracion del sensor S2.
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Figura 3.31: a) Grafica de voltaje/peso del sensor S2 sometido a flexion y a peso en un
rango de 0 a 250 gramos y b) la calibracion del puente de Wheatstone para la configuracion

de este sensor.

En la Figura 3.32 se muestra el sensor después de ser doblado durante 60 minutos. El
sensor fue colocado sobre una superficie plana para la comprobacion de su funcionamiento
y respuesta, esperando que sea igual que antes de someterlo a flexion y a deformaciones.
Cuando a éste se le coloca un peso (Figura 3.32b) de 50 g, el sensor mide una resistencia

222.3 K€ lo cual corresponde al mismo valor medido antes de la flexion.
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a) T

Figura 3.32: a) Sensor de presion flexible después de someterlo bajo flexion y a deformacion
por 60 minutos, colocado en una superficie plana y sin ningin peso, indicando resistencia
infinita, b) bajo un peso de 50 g correspondiendo a un valor de resistencia de 222.3 K,

medido de igual forma antes de la deformacion.

Finalmente se muestra una grafica de voltaje/peso del sensor comercial (FSR406) y
el fabricado (S2), con la intencion de mostrar el comportamiento similar y tipico de los
sensores de fuerza piezoresistivo, finalmente se muestra en la tabla 3.1, los parametros
principales entre el sensor comercial FSR406 y el sensor desarrollado S2, esto con el fin de

tener una referencia del rendimiento del sensor S2 en comparacion con el sensor comercial.

—a— FSR406
—a—S2

Voltaje (v)

0 100 200 300 400
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Figura 3.33: Grafica de voltaje/peso del sensor comercial FSR406 y el sensor S2 fabricado.
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Tabla 3.1: Comparacion sensor FSR406 y sensor S2

Parametro FSR406 52
Fuerza de actuacion 0.1 Newtons 0.039 Newtons
Rango de sensitividad 0.1 - 102 Newtons | 0.039 Newtons - 3.9227 Newtons
Repetibilidad +5% +1.1488 %
Resistencia sin actuacion >10 Q =50 Q2
Dimensiones del sensor 43.69 x 43.69 mm 40 x 36 mm
Espesor 0.5 mm 0.5 mm
Histeresis 10% 0.03%
Tiempo de respuesta <3 us 10 - 15 ms
Temperatura de operacion -30 - 70 °C 9-27°C
Area sensible 40 x 40 mm 28 X 27 mm
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Capitulo 4
Conclusiones

En el trabajo presentado se realiz6 la fabricacion de peliculas flexibles basadas en NAs-
Ag para la fabricacion de sensores de presion flexibles. Se sintetizaron NAs-Ag utilizando
el método poliol, los cuales fueron caracterizados 6ptica y morfologicamente, exhibiendo
dos picos de absorcion debido a su plasmoén superficial localizados en 352 y 379 nm, los
cuales son asociados a los modos transversal y longitudinal, respectivamente. Los NAs-Ag

sintetizados tienen un didmetro promedio de 42 nm y unidades de micréometros de largo.

Utilizando un sensor de presiéon comercial se desarroll6 la etapa de acondicionamiento
de senal y el algoritmo e interfaz de usuario, esto con la intencién de tener una referencia
ya que son bien conocidos los parametros de tal sensor. Se utilizé6 una configuracion dife-
rencial para el acondicionamiento de la senal y para la etapa de adquisicion de datos se
utilizo6 una tarjeta DAQ. El software LabVIEW fue empleado para desarrollar el algorit-
mo de adquisicién y procesamiento de datos, asi como también la interfaz de usuario. Se
obtuvieron curvas de voltaje contra peso utilizando la interfaz electronica desarrollada,
donde la tendencia de las graficas obtenidas fue similar a las reportada en la hoja de datos
del sensor comercial. Demostrando entonces un adecuado funcionamiento de la interfaz

implementada.

Se fabricaron los sensores de presion flexibles al unir peliculas nanocompositas con
electrodos, ambas flexibles. Como pelicula resistiva se utiliz6 un nanocomposito que con-
siste del polimero PVA y NAs-Ag, mientras que el electrodo se fabric6 a base del mismo
polimero y un patron definido de NAs-Ag recubierto con cinta de cobre. El funcionamien-
to del sensor se basa en el cambio de resistencia en las terminales del electrodo al existir
una fuerza o presion aplicada sobre el sensor, donde un incremento en la fuerza aplicada
mostrara una disminucion en la resistencia medida, debido a un mayor contacto entre
los nanoalambres de las peliculas resistiva y el cobre en el electrodo. Se fabricaron tres

sensores, donde la diferencia entre ellos fue la cantidad de NAs-Ag de la pelicula resistiva,
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etiquetadas como S1, S2 y S3 con 198 uL (6 gotas), 396 uL (12 gotas) y 99 uL(3 gotas),

respectivamente.

Se realizé la caracterizacion eléctrica de los sensores fabricados, para esto se generaron
las graficas de resistencia/peso, donde se observo que el primer cambio de resistencia en
los tres sensores aparece con un peso de 4 g, y a partir de este peso el valor de resistencia
disminuye. Estos cambios de resistencia suceden de forma gradual en los sensores S1 y
S2, mientras que en el sensor S3 estas variaciones de resistencia a partir de los 4 g son de
magnitudes muy pequenas, lo que lo hacen ineficiente para obtener niveles de tolerancia
adecuados al realizar las pruebas de voltaje. Se obtuvieron de igual forma las graficas
de voltaje/peso para los sensores S1 y S2 obteniendo curvas tipicas de sensores piezo-
resistivos tanto en resistencia/peso como en voltaje/peso. Para esto, se utilizo la etapa
de acondicionamiento de la senal y el algoritmo e interfaz de usuario previamente desa-
rrollada con el sensor comercial, aunque con algunas modificaciones, ya que la etapa de
acondicionamiento de la sefial que inicialmente se considero utilizar (topologia de puente
diferencial) no era la 6ptima, por lo que se cambio6 por la topologia puente de Wheatstone.
Asi también, con la grafica de peso/voltaje del sensor se obtuvo la linea de tendencia y
su ecuacion (polinomio de grado 5). Esta ecuacion se implement6 en el algoritmo pre-
viamente disenado para realizar las pruebas del sensor con la interfaz. En las curvas de
voltaje/peso obtenidas de los sensores fabricados se visualiza una tendencia creciente de
voltaje al aumentar el peso en general. Los valores de resistencia del arreglo del puente
de Wheatstone para la obtencion de la curvas voltaje/peso fueron diferentes para ambos

sensores.

Se obtuvieron los parametros caracteristicos de un sensor piezoresistivo para el sensor
fabricado (S2). Se determiné que la sensitividad del sefior es de 4 a 400 g, la resistencia
en stand-off del sensor tiene un valor >50 MS2, el tiempo de respuesta se halld6 en un
rango de 10 — 15 ms, su tiempo de estabilizacion fue de 12 s, el valor de histéresis fue de
0.034 % vy se obtuvo un buen parametro de repetibilidad. Por otra parte, la temperatura

de operacion se ha obtenido realizando mediciones en un rango de 9°C a 27°C.

El sensor fue sometido a flexion y deformacién al doblarlo en un dngulo de 89° y man-
teniéndolo asi por una hora, durante este tiempo fueron colocados pesos sobre el sensor
y se observd su respuesta. Se encontré que el maximo peso detectado antes de perder
estabilidad fue de 200 g, ya que se observé que un peso de 250 g ocasiona una disminuciéon
significativa de voltaje. Asi también, después de someter el sensor a flexion y deforma-
cion se realizo nuevamente la medicion de resistencia/peso para comprobar que el sensor
mantuviera su respuesta, dando como resultado un comportamiento en respuesta igual al

observado antes de su deformacion.
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Se ha realizado la fabricacién de un primer prototipo de un sensor de presion flexible
a base de NAs-Ag, el cual fue caracterizado eléctricamente, obteniendo ademés los para-
metros de este sensor piezoresistivo. De este trabajo hemos visto que al tener un valor
menor de resistencia en la capa resistiva muestra una estabilidad y robustez, para la ca-

racterizacion eléctrica de las mismas.

Se ha realizado la fabricacion de un primer prototipo de sensor de presion flexible a base
de NAs-Ag, el cual fue caracterizado eléctricamente, obteniendo ademés los parametros
de este sensor piezoresistivo. Con base en los resultados obtenidos en este trabajo, se
tiene como trabajo futuro el de fabricar sensores de presion flexibles modificando algunas
caracteristicas del sensor como es la cantidad de NAs-Ag en las peliculas resistivas mas alla
de la mostradas en este trabajo. Por otra parte, un estudio en la variaciéon del didmetro de
los NAs-Ag nos permitiria cambiar la resistividad de las peliculas sin necesidad de variar
la cantidad de NAs-Ag utilizados. Por ultimo, una caracteristica importante a seguir
estudiando es con respecto a la flexibilidad del sensor y que tiene que ver principalmente
con el polimero utilizado, ya que en un principio al variar el espesor de las peliculas
poliméricas sus propiedades mecanicas cambian, sin embargo, se pueden estudiar nuevos
materiales que se puedan emplear para cambiar sus propiedades; todo esto con la intencion
de variar el rango de detecciéon o para aumentar el nimero de aplicaciones en las que

puedan ser utilizados.
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Apéndice A

1. Espectrofotémetro UV—-Vis—NIR

La espectroscopia UV-Vis, es una de las técnicas mas utilizadas en la caracterizacion
de nanoparticulas de plata ya que tiene una alta sensibilidad a los coloides de plata debido
a que estos presentan un pico de absorcién intenso debido a la excitacion de plasmones
superficiales, dependiendo de las dimensiones y forma de las particulas de plata [6].
Cuando una onda electromagnética de longitud de onda definida incide sobre un soélido
o sustancia, sufrird una absorcién. La fraccién de radiacién absorbida sin considerar las
pérdidas debidas a reflexiones y disipacion de energia depende de la naturaleza del ma-
terial y del espesor de la muestra. Basado en la ley de Beer, la absorbancia A, de una
muestra coloidal esta relacionada con la intensidad de la luz incidente Iy, y la intensidad
transmitida [;, la concentracion de una muestra en soluciéon c, la longitud de la trayectoria
de la muestra I, el coeficiente de absorcion «, y la absortividad molar €, por la siguiente

ecuacion [6, 7, 9]:

A =log(lp/I;) = elc = ac (4.1)

La absortividad es la propiedad de una sustancia absorbente que depende de la longi-
tud de onda determinada, para lo cual se utiliza el espectro de absorcién, que es la fraccion

de radiacion electromagnética que absorbe la sustancia en una longitud de onda [8].

Las partes esenciales de un espectrofotometro UV — Vis (figura 4.1), constan de una
fuente de energia radiante, un monocromador para aislar las longitudes de onda deseadas
que inciden desde la fuente y obtener una luz monocromaética, consta de un divisor de luz
que permite incidir el haz de luz en la muestra y en la muestra, el detector para medir la

energia radiante que pasa a través de la muestra.
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Figura 4.1: Esquema de un equipo de espectrofotometria UV-Vis [8, 9].

Existen condiciones que se deben de mantener en el proceso de espectrofotometria
como que la fuente de energia debe ser constante, de intensidad elevada y no debe tener
variaciones por consecuencia de la longitud de onda. Por otra parte, el monocromador
produce un haz de radiacion puro en el &mbito espectral y este permite variar la longitud
de onda a la que se va a exponer la muestra. En cuanto a los detectores para la region
ultravioleta — visible, pueden ser células fotovoltaicas, fototubos y tubos fotomultiplica-
dores [7, 9].

Contiene dos juegos de tres rejillas para cubrir el amplio rango de longitudes de onda
desde el ultravioleta hasta el infrarrojo cercano. Esto proporciona una energia y una re-

lacion de sefial/ruido son relativamente constantes.

Para realizar el analisis por espectrofotémetro se realiza el siguiente procedimiento:
Se toman dos celdas de cuarzos (exclusivas para el uso del espectrofotometro) previamente
lavadas, y se llenan con etanol, esto para realizar la linea base, después se colocan en sus
posiciones dentro de la cAmara del espectrofotometro, se cierra y se realiza una linea base
“baseline” en el software, ya que termino se saca una celda, la otra se queda con etanol
en su posicion dentro de la maquina. Una vez limpia la celda de etanol, se le agregan con
una pipeta plastica 5 gotas de la sustancia a analizar, y se termina de llenar con etanol a
aproximadamente 2 mm debajo de la linea superior de la celda. Posteriormente se intro-
duce nuevamente en su posicion, se inicia el analisis y se empieza a visualizar la curva de

absorbancia de la muestra contra longitud de onda en el graficador de la pantalla.

El programa te otorga de manera grafica el espectro de absorcion que se considera
como la absorbancia contra longitud de onda donde se puede determinar la presencia de

nanoalambres, asi como una proporciéon aproximada de la presencia de nanoparticulas en
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la muestra, a partir de este espectro y de acuerdo con la literatura, es posible encontrar las
longitudes de onda donde se encuentran los nanoalambres de acuerdo con la absorbancia
del plasmon superficial de estas nanoestructuras que tienen en el espectro ultravioleta -

visible.

Después de esto, el software del espectrofotometro te permite guardar los datos para

poder graficarlos y analizarlos después, terminando asi nuestra caracterizaciéon éptica.

2. Microscopia SEM

El funcionamineto basico de esta técnica hace uso de un microscopio electréonico de
barrido (SEM), que tiene una fuente que genera un haz de electrones de alta energia o
electrones incidentes, y por medio de un sistema de lentes se focaliza el haz de luz sobre
la muestra, donde se generan electrones de dos tipos, secundarios (SE) y retrodispersados
(BSE) en respuesta al impacto del haz de luz [8, 10].

Los electrones liberados por la muestra son detectados por detectores de estados soli-
dos (SED) y dispositivos Everhart-Thornley, estos detectores convierten la cantidad de
electrones en una senal digital interpretada en intensidad de color con la que se construye
una imagen. Lo anterior es el principio de la microscopia SEM, sin embargo, en la actua-
lidad se utiliza, un ambiente de vacio dentro de la cAmara donde se coloca la muestra, con
esto se remplaza el detector de SE convencional (Everhart - Thornley), por un detector
que genere un campo eléctrico que es capaz de llevar los electrones secundarios al detec-
tor, a este método se le conoce como ESEM (Environmental SEM) o SEM ambiental, sin
embargo actualmente la mayoria de los microscopios SEM ya tienen integrados el siste-
ma de ambiente de vacio, esto para el andlisis de muestras que requieren un tratamiento
complejo como pueden ser muestras liquidas, muestras sensibles al vacio a la radiacion,
asi estudios in situ para comprobar fenémenos como corrosion y estrés mecanico en una

muestra. En la figura se muestra un esquema de la estructura general de un microscopio

SEM [10].

Todos los microscopios electronicos de barrido constan de un canoén electréonico en una
columna de alto vacio, del orden de 10-5 mm de mercurio (Hg), en la cual se genera un
haz de electrones de alta energia (5 - 30 kV). Este haz es colimado por una serie de lentes
electronicas y focalizado sobre la muestra analizada. Los detectores registran las senales
originadas por la interaccion entre el haz de electrones y la muestra, que son procesadas

y visualizadas en el sistema final de observacion (monitor o pantalla de computadora).
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El canon electronico es el primer componente de la columna del microscopio y es el que
produce el haz de electrones. Consta de un filamento emisor de electrones que son luego
acelerados por un dnodo polarizado positivamente a una tension variable entre unos 5 y
30 kV. Actualmente existen diferentes tipos de canones electronicos. El sistema original de
filamento de tungsteno esta siendo reemplazado por el catodo de hexaboruro de lantano
(LaB_6) y el catodo frio de emision de campo (FEG). El didmetro de este haz de elec-
trones es uno de los factores que determina la resolucion final de la imagen. Un sistema
de bobinas desvia este haz de tal manera que una zona de la superficie de la muestra
es continuamente explorada (scanning) y las sefales resultantes son registradas por los

detectores (figura 4.2).

La parte final de la columna del microscopio electrénico es la cAmara con cierre de vacio
que contiene la platina donde se coloca la muestra. Un conjunto de controles externos
permite desplazar esta platina segun los tres ejes x, y, z, y variar su orientaciéon segin
dos ejes de rotacion. En esta cdmara se colocan los detectores para registrar las distintas

seflales emitidas por la muestra |10, 11].

En un microscopio electréonico de barrido la imagen se obtiene a partir de las senales
emitidas por la muestra y se va formando a medida que el haz de electrones se despla-
za sobre una porcion de su superficie. Este barrido (scanning) se realiza linea por linea
sobre una pequena zona de forma rectangular (raster). Esta zona es la que se visualiza
amplificada en la imagen final. A medida que el haz explora la muestra de esta manera
la intensidad de la senal generada varia segin el punto particular analizado en cada ins-
tante. La senal detectada puede ser entonces analizada y amplificada, tanto en su forma

analogica como digital, y finalmente procesada convenientemente [11].

A diferencia de una imagen Optica, el microscopio electréonico de barrido no forma una
imagen real del objeto, sino que construye una imagen virtual a partir de alguna de las
senales emitidas por la muestra. La imagen se visualiza en un tubo de rayos catodicos
donde las bobinas de deflexion del haz estan sincronizadas con el barrido del haz de elec-
trones en el microscopio. Modulando la intensidad del haz del tubo de rayos catodicos se
obtiene finalmente un registro punto a punto en la pantalla que es precisamente la imagen
electronica proporciona- da por el microscopio. Actualmente la visualizacion se realiza en

la pantalla de una computadora.
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Figura 4.2: Esquema de un microscopio SEM [10].

Para la preparacion de las muestras en esta caracterizacion se colocod sobre partes de

oblea de silicio de aproximadamente de lcm de didmetro, solucién de la masa de nano-

alambres de plata con acetona y se dejaron secar las muestras, hasta que en la oblea de

silicio solo se observe el material seco que va a ser el que se analice por microscopia SEM.
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