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Resumen.

El ser humano no es capaz de diferenciar mezclas de olores de mas de 4 aromas dis-
tintos ademas de tener un umbral de saturaciéon a compuestos organicos volatiles (COV)
tratados en este trabajo de 3.9 a 150 partes por millon (ppm). Las narices electronicas
creadas a partir de sensores de gas, en este caso sensores de Microbalanza de cristales
de Cuarzo (QCM, por sus siglas en inglés) pueden realizar este tipo de detecciones de
COVs altamente peligrosos sin presentar una fatiga a diferencia del ser humano. La ca-
racterizacion de los sensores QCM para la deteccion de COVs es necesaria debido a que
estos sensores en su respuesta se ven afectados debido a factores como el espesor de la
pelicula que tengan, la humedad y la temperatura en el medio ambiente. Este trabajo se
enfoca en la parte del aporte debido al espesor de la pelicula y la concentraciéon de los
compuestos organicos volatiles, por lo que se crearan sensores de gas a partir de QCMs
y una pelicula del compuesto polimérico etil celulosa, dichos sensores seran fabricados
bajo un protocolo de limpieza para el QCM y posteriormente se les aplicara el deposito
de la pelicula polimérica por el método de drop casting debido a su sencillez y ventajas.
Se fabricaran 3 sensores con espesores distintos para tener un intervalo de muestreo y se
usaran 3 compuestos organicos volatiles como etanol, etil acetato y heptano, esto debido
que cumplen con ser peligrosos para el ser humano en altas concentraciones y se pue-
den encontrar tanto para uso industrial como para uso doméstico. Se usara un sistema
dindmico para obtener las respuestas de los sensores fabricados ante los compuestos men-
cionados, estas mediciones seran con condiciones de humedad y temperatura controladas
para solo trabajar con las variables de concentracién y espesor de la pelicula. Se espera
encontrarun comportamiento de formalineal por parte del sensor ante estos compuestos
ya que el QCM tiende a comportarse de esta manera y esto hara posible el uso de una
regresion lineal que genere la ecuaciéon de un plano para cada gas objetivo esperando que
el error entre la ecuacion propuesta y los datos de comprobacion que se obtengan sean
menores al 20 %.

Palabras clave: sensor de gas, QCM, humedad, espesor de la pelicula.
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Capitulo 1

Introduccion.

1.1. Objetivos

Objetivo general Caracterizar el sensor con pelicula sensible de etil celulosa cuando
son expuestos a los compuestos organicos volatiles etanol, heptano y etil acetato para
compensar los efectos de espesor en humedad y temperatura controladas.

Objetivos especificos
» Implementar protocolo de limpieza de cristales.

Construir sensores depositando peliculas por drop casting.

Obtener datos sobre comportamiento de sensor a humedad relativa menor al 20 %.

Utilizar filtros de humedad para obtener humedades menores del 20 %.

Comprobar la caracterizacion de nuestro sensor.

Tener una base de datos de nuestro sensor para los COV (heptano, etil acetato y
etanol).






Capitulo 2

Marco teorico.

2.1. Nariz electronica

Durante el paso del tiempo se ha buscado crear condiciones mas seguras para la vida
del serhumano, yaque en ciertas circunstancias podemos estar expuestos a riesgos sin si-
quiera notarlo. Es por eso que la creacion de dispositivos que remplacen al ser humano en
ciertastareas hasido de vital importancia, existen varios ejemplos como lo es determinar
si una comida esta en buen estado o la detecciéon de una bebida adulterada, entre otros.
Por las razones antes mencionadas es importante la detecciéon de gases de uso industrial
o en el interior de los hogares que pueden tener afectaciones a la salud.

A traves del tiempo se ha investigado la tecnologia de la deteccion de olores, pero no
fue hasta 1990 que Gardner define una nariz electronica como un instrumento compuesto
por un arreglo de sensores electroquimicos con selectividad parcial y un apropiado sistema
de reconocimiento de patrones, capaz de reconocer olores simples o complejos [1]. Se puede
comparar el proceso de deteccion de aromas para la nariz humana con el de una nariz
electronica como podemos observar en la Figura 2.1, el primer paso es la exposicion de
gas a los sensores que conforman la nariz electronica. Dependiendo de las caracteristicas
quimicas del gas, los sensores seran afines a dicho gas. El arreglo transforma una entrada
quimica en una sefial eléctrica, produciendo para cada aroma un tnico patron de respuesta,
que se le asigna el nombre de huella digital olfativa. Por tltimo esta respuesta se le aplican
tecnicas de reconocimiento de patron es para discriminar, clasificar o predecir el tipo de
aroma que esta analizando [2].



2.2. SENSOR CAPITULO 2. MARCO TEORICO.

células bulbo
receptoras olfativo cerebro

= ?53 $ voltiles Vino !

t

nariz . técnicas de
electronica ll l l reconocimiento
— — — de patrones

respuesta del sensor
Matriz de "huella digital olfativa"
sensores

(—d(

Figura 2.1: Comparacion entre nariz electronica y humana [2].

2.2. Sensor

Para definir qué es un sensor primero debemos definir que un transductor es todo
dispositivo que convierte una sefial de una forma fisica en una sefial correspondiente pero
de otra forma fisica distinta. Las sefiales que existe son de tipo magnéticas, térmicas,
quimicas, Opticas, eléctricas y mecanicas, entre otras. Entonces cualquier dispositivo que
convierta una sefal de este tipo a una sehal de forma fisica til debe ser considerado un
transductor [3].

Ahora podemos definir a un sensor como un dispositivo que, a partir de la energ 1adel
medio donde se mide, genera una sehal de salida transducible que es funcion de la variable
medida. Se puede pensar como iguales los sensores y los transductores sin embargo un
sensor ya es un dispositivo que representa un sistema mas complejo (Figura 2.2), ya que
no sdlo transforma energia sino que también es capaz de dar informacién sobre un evento
en especifico como lo son los sensores de gas, temperatura, humedad, distancia, 6pticos
entre otros.

Muestra de medida

sensor

®
@ cElemento
&

Figura 2.2: Diagrama de un sensor.

2.2.1. Sensores de gas

Una parte importante de la nariz electronica son los sensores, en especifico los sensores
de gas, estos se clasifican principalmente en dos tipos, los basados en propiedades eléctri-
cas como los son oxido-metalico semiconductor, los basados en polimeros conductores,
nano-tubos de carbon y los basados en otro tipo de propiedades como los son métodos
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Opticos o acusticos.

En este trabajo se eligio a los sensores a base de polimeros ya que generalmente
estan basados en el deposito de peliculas de polimeros y son altamente sensibles a gases
inorganicos y compuestos organicos como los alcoholes. Su funcionamiento es mediante
la exposicion de la pelicula ante compuestos organicos volatiles en forma gaseosa lo cual
genera una interaccion y una modificacion de las propiedades fisicas o quimicas de dicha
pelicula. Podemos decir que estos compuestos organicos volatiles estan presentes en una
variedad de sustancias, entonces tener un sensor que nos permita trabajar a temperatura
ambiente, sea altamente sensible a estos compuestos y con pococonsumo de energ ia (pilas
comerciales) pueden ser de gran utilidad en la vida diaria.

2.3. Microbalanza de Cristal de Cuarzo

Los QCM (Quartz Crystal Microbalance) por sus siglas en inglés, son dispositivos pie-
zoeléctricos que pueden detectar pequefas variaciones de la masa, del orden de 1 pug/cm?,
lo que genera una sefial de salida de cambios de frecuencias gracias a un cristal de cuarzo
que es el componente principal. El proceso de conversion de los cambios de masa de-
tectado (senal de entrada) a tener cambios de frecuencia (senales de salida) se debe al
efecto piezoeléctrico (Figura 2.3). Este fenomeno explica que al ejercer una presiéon o una
fuerza externa sobre la masa de un material piezoeléctrico aparecen cargas eléctricas cuya
polarizacion depende de la direccion de la fuerza ejercida, esta polarizacion produce un
campo eléctrico y puede ser usado para convertir la energia mecénica aplicada sobre el
material en sefial eléctrica [4].

NN

i Electricity| +7NI Pressure

A~

Piezoelectric effect

Figura 2.3: Efecto piezoeléctrico.

Dependiendo del tipo de aplicacion es la pelicula sensible con la que es cubierto el
electrodo del QCM. En nuestro caso la pelicula polimérica es sensible para la deteccion
de un aroma u olor, la cual se lleva a cabo por el proceso de adsorcion (proceso por el cual
atomos, moléculas de gases son atrapados o retenidos en una superficie [5]) y absorcion
(es la retencion de una sustancia por las moléculas de otra ya sea en estado liquido o
gaseoso [6]). En términos de lo descrito tenemos como ejemplo que para un QCM de valor
de 30 MHz se tiene una sensibilidad de 1 pg/cm?. Esta deteccién también se da al tener
una cierta cantidad de moléculas odorantes sobre la superficie de los electrodos del QCM,
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hecho que se manifiesta en cambios de la frecuencia resonante del sensor [7].

Cristal de b)
cuarzo

(Gas
Resonador () O

j‘“\‘ Vo |
% 4
—

J /
T r Electrodos
Terminales

O
l Pelicula polimérica
/
/
L

Figura 2.4: a) QCM comercial sin proteccion b) proceso de interaccion de una pelicula sensible
sobre QCM vy las moléculas de un gas [12].

Con toda la informacion anterior podemos decir que se eligi6 el sensor de polimeros
(Figura 2.5.), los cuales se elaboraron depositando sobre un QCM una pelicula sensible
en su superficie, debido a su sensibilidad como sensor microgravimétrico (del orden de
1 pg/cm?), disponibilidad en el mercado y bajo costo (en un aproximado a 5 pesos por
cristal).

Figura 2.5: Sensor con pelicula polimérica .

2.4. Ecuacion de Sauerbrey

La ecuacion que es usada para obtener la relacion del cambio de frecuencia con el grosor

de la pelicula depositada y con la especie que se adbsorbe es la ecuacion de Sauerbrey
(Ec. 2.1)[8].
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of 2

= _ /- Am (2.1)
Ao PPy

Donde A; es el 4rea del electrodo sensible (cm?), pp es el modulo de cizallamiento del
cuarzo para un corte AT (2. 947x1011 9 ) Y po es la densidad del resonador o material

piezoeléctrico(2.648 75 ). Mientras que "Am es la masa (g) que se deposita en el area sensi-
blelacual provocaun cambio enlafrecuencia deresonanciadel cristal de cuarzo, Af (Hz).

El circuito eléctrico equivalente de un resonador piezoeléctrico (Figura 2.6), en este
caso el QCM, fue propuesto por Butterworth Van-Dyke. Este est4 formado por dos ramas
paralelas: una es un condensador Co que corresponde al que incrementa su valor debido
al material dieléctrico entre los electrodos, y el otro es un circuito en serie (R, L, C,) que
modela la impedancia del resonador.

1 R C
— B —WN—] |~
|
]
Co

Figura 2.6: Circuito electronico equivalente al de un QCM [4].

La ecuacion de Sauerbrey nos da una relacion lineal entre el cambio de masa con el
cambio de frecuencia. De igual manera el circuito de la Figura 2.6 es ttil para obtener las
curvas de barrido de frecuencias.

2.5. Calculo de concentracion

Para la parte experimental es necesario conocer el valor de concentracion del vapor de
una sustancia con respecto a un volumen de aire (Figura 2.7.) en este caso para nuestro
compuesto organico volatil:

_ (22.4L/mol)(p)(Ts)(V)x10°
273(Pm )(Vio))

(2.2)

donde C es la concentracion en partes por millon (ppm), p es la densidad de la muestra
liquida en gr/ml, Ts es la temperatura de la camara en Kelvin, V| es el volumen de la
muestra 1'iquidaen pl, P M es el peso molecular de la muestra y Vol es el volumen de la

7



camara en L.
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Figura 2.7: Concentracion de un gas encerrado en una botella.

2.6. Etil Celulosa

Para la elaboracion de nuestros sensores se realizo el deposito de la pelicula de etil
celulosa (Figura 2.8). En general, la etil celulosa es un polimero insoluble en agua, pero
se puede disolver en los diferentes solventes organicos tales como cloroformo, acetato de
etilo y acido clorhidrico, entre otros. Ocurre la degradacion oxidativa facilmente si esta
bajo la luz solar o la luz ultravioleta [9].

Propiedad Valor
Formula Ca20H38011
Peso molecular| 454.513 g/mol
Densidad 2.65 g/cm?®

Tabla 2.1: Propiedades fisicas y quimicas del polimero etil celulosa [9].

Figura 2.8: Estructura molecular de la Etil celulosa [9].
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2.7. Compuestos Organicos volatiles

En este trabajo se busca obtener respuestas de los sensores con la pelicula de etil
celulosa, los sensores elaborados con recubrimiento de etil celulosa seran expuestos a los
compuestos de etanol, heptanoyetil acetato, debido a que estos compuestos en altas con-
centraciones son altamente inflamables (etanol), son neurotoxicos (heptano) e irritantes
del tracto respiratorio (etil acetato).

En lugares como fabricas o incluso en uso domestico donde se encuentran con con-
centraciones mayores a 400 ppm pueden provocar alteraciones graves en la salud, por lo
que la fabricacion de una nariz electronica con sensores de gas que realice este trabajo sin
fatiga como se presenta en la nariz humana puede evitar accidentes.

2.7.1. Etil acetato

El etil acetato o acetato de etilo (Figura 2.9) es un compuesto de la familia de los ésteres
y es altamente inflamable que tiene gran uso en la industria grafica ya que se utiliza en la
fabricacion de tintas de impresion y también tiene amplio uso como disolvente en objetos
de ceramica. Este compuesto en concentraciones mayores a los 400 ppm tiene afectaciones
a la salud como irritacion en los ojos, la piel y el tracto respiratorio, el contacto prolongado
o repetido con la piel puede producir dermatitis. Se describe es su hoja de datos como
olor a laca de uhas y su umbral olfativo es de 3.9 ppm [10].

Propiedad Valor
Foérmula C4HsO2
Peso molecular| 88.106 g/mol
Densidad 0.9 g/cm®

Tabla 2.2: Propiedades f"1sicas y qu 1imicas del etil acetato [10].

‘ Oxigeno

) Y
g " / _ 5 k Carbono
‘V k\vk\ & Hidrégeno

Figura 2.9: Estructura molecular del acetato de etilio [10].

2.7.2. Heptano

Esta sustancia es de la familia de alcanos y es de igual manera altamente inflamable y
en concentraciones altas (5000 ppm) tiene grandes efectos sobre la salud humana ya que
la sustancia tanto de manera liquida como gaseosa, irrita los ojos y la piel. El vapor de
la sustancia irrita los ojos, la piel y el tracto respiratorio. Por deglucion puede pasar a
los pulmones con riesgo de neumonitis qu 1mica. La sustancia puede tener efectos sobre el

10



2.7. COV CAPITULO 2. MARCO TEORICO.

sistema nervioso central. Tiene un olor descrito como gasolina y su umbral olfativo es de
150 ppm [11].

Propiedad Valor
Formula C7His

Peso molecular| 100.205 g/mol
Densidad 0.789 g/cm®

Tabla 2.3: Propiedades f"1sicas y qu”1micas del heptano [11].

Oxigeno

, o S @
- [ 4 y - ‘”‘ L Carbono
L\ \ \ ( |Hidrégeno

Figura 2.10: Estructura molecular del heptano [11].

2.7.3. Etanol

Uno de los compuestos a probar es el alcohol etilico (Figura 2.11), en trabajos previos
[12] se encontr6 que la pelicula de etil celulosa es sensible al etanol. De igual manera
este compuesto es de la familia de alcoholes y tiene gran presencia en la industria de
bebidas alcoholicas, cosméticos y soluciones para limpieza, por lo que al ser usado en
altas concentraciones (500 ppm) puede tener afectaciones a la salud como somnolencia,
tos, irritacion de los ojos, el tracto respiratorio, dolor de cabeza y sintomas similares a
los descritos en el caso de la ingestion. Tiene un olor que se describe como alcohol y su
umbral olfativo es de 84 ppm [13].

Propiedad Valor
Formula C2HeO

Peso molecular| 46.069 g/mol
Densidad 0.6838 g/lcm®

Tabla 2.4: Propiedades f 1sicas y qu”1micas del etanol [13].

" " @[ Oxigeno
e "‘ L Carbono
s" ! Hidrégeno

Figura 2.11: Estructura molecular del Etanol [13].
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO. 2.8. DEPOSITOS

2.8. Tipos de depdésito para peliculas sensibles

En el area de los sensores de gas existen diversos métodos para el deposito de peliculas
delgadas sensibles y en su desarrollo una parte importante es la eleccion adecuada del
meétodo de deposito ya que de este dependen las caracteristicas de respuesta del sensor.
Para esto existen métodos como Inmersion, Evaporacion, Spray, Drop Casting, entre otros

2.8.1. Meétodo por casting

Para este trabajo se eligio el método por casting debido a que su aplicacion es sencilla
ya que su proceso de deposito consiste en la aplicacion directa del material de la pelicula
sobre el sustrato. Este se hace con una pipeta que puede depositar en el orden de micro-
litros, sin embargo la desventaja que tiene mayor impacto es la falta de reproducibilidad
del espesor de la pelicula depositada, esta técnica es realmente afectada por la experiencia
de quien maneja la pipeta, por lo que obtener una pelicula igual a la anterior depositada
es sumamente complicado.

<2PIPETA

, <3 Solucién
<=QCM

Figura 2.12: Método de deposito de peliculas por casting [12].
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Capitulo 3

Desarrollo experimental

3.1. Elaboracion de sensores de gas

Se trabajo en la caracterizacion de 3 sensores de gas creados en el laboratorio de nano-
tecnologia, debido a que los dispositivos que se adquieren vienen de fabrica encapsulados
por lo que se necesita retirar la capucha que protege al resonador de cristal de cuarzo
(Figura 3.1). Como parte de la caracterizacion se realizaron barridos de frecuencias de
cada uno de los QCM con el fin de analizar la curva de resonancia. Esto se realiza con un
generador de funciones (Keysight DSOX4024A) y un osciloscopio (Keysight 33600A) que
se conectan a una computadora. Por medio de unainterfaz en Matlab se adquieren datos
de voltaje y frecuencia mediante un divisor de voltaje, conformado por una resistencia
de 1000 Ohms y el QCM en serie (Figura 3.2). De esta informacion se obtienen variables
como el pico de resonancia, donde el QCM se comporta como una resistencia segin el
modelo de Butterworth Van Dyke y asociado a ello se determinala frecuencia de resonan-
cia, es decir el valor m"mimo de voltaje que se observa al hacer un barrido de frecuencia,
también se obtiene el factor Q, que es el cociente de la frecuencia de resonancia y el ancho
de banda, estos terminos se explicaran a detalle en el cap’ttulo 4.

Debido a que el cristal de cuarzo es expuesto al medio ambiente existe la posibilidad
de contaminacion en su superficie, por lo que se implementé un tratamiento de limpieza
que consta de los siguientes pasos:

= Se obtiene la curva del barrido de frecuencias del QCM antes de ser cortado

= Se retira la proteccion de fabrica que trae el QCM y se obtiene la curva del barrido
de frecuencias.

= Se realiza una limpieza con una cdmara de UV-Ozono por un tiempo de 1 minuto
por cada cara.

13



3.2. DEPOSITO DE PELICULAS CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

= Se obtiene la curva del barrido de frecuencias después de la limpieza UV-ozono.

CRISTAL DE ; 7

CUA

Figura 3.1: QCM con proteccion (izquierda)y QCM sin proteccién (derecha).

GENERADOR OSCILOSCOPIO
RESISTENCIA A
ERs ]
o =1
® i -
1 TS

30 MHZ

Figura 3.2: Circuito del sistema de obtencion de datos QCM.

3.2. Deposito de peliculas

Seelaboraron sensores degasdonde seemplearonlosdispositivos QCM alosqueseles
depositd una pelicula polimerica sensible de Etil Celulosa. Previo al proceso de deposito
de la pelicula sensible se elabor6 una solucion de etil celulosa (2 mg) en cloroformo (10
ml) lo que nos da una concentracion de 1 mg/ml.

Para realizar el deposito de la pelicula sensible sobre los electrodos del QCM se empled
una micropipeta que nos permite realizar depositos en un intervalo de 2 a 20 pl de volu-
men y cuenta con un mecanismo que nos permite controlar en qué momento se deposita
la gota sobre la superficie de los electrodos (Figura 3.3).
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Figura 3.3: Pipeta usada para los depositos.

El deposito de la pelicula se aplicd a los 3 QCM, sobre cada uno de los electrodos fue
vertido 3 pL de la soluciéon preparada y se realizo un barrido de frecuencias con el sistema
de la Figura 3.2. Para el calculo del espesor de la pelicula obtenida se utilizo ecuacion 3.1.
Debido a que el deposito de la pelicula en algunos casos no era el esperado, se volvio a
depositar 1 pl de solucion sobre la pelicula sensible ya existente para aumentar el espesor
de la pelicula obtenida.

3Af

1= k% (31

Donde:

d Es el espesor de la pelicula (um)

AT es la diferencia de la frecuencia antes y después del deposito

Kq depende del cuarzo (2.264X10-%cm?s/gr)

fo es la frecuencia de resonancia antes del deposito

p es la densidad volumétrica de la etil celulosa (1.5 g/ml)
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3.3. Sistema estatico de medicion

El sistema que se usé para la medicion de las respuestas de los sensores de gas fabri-
cados es un sistema estatico que se muestra en la Figura 3.4. Se us6 un sistema estatico
debido a que nos interesa estudiar la parte estable (cuando el tiempo tiende a infinito) de
la respuesta de nuestros sensores. En comparacion, un sistema dinamico no solo aporta la
parte estable sino que cuenta también con el aporte de una respuesta transitoria. El siste-
ma donde obtendremos las respuesta de nuestros sensores fabricados ante los compuestos
organicos volatiles, es denominado el sistema estatico y este consta de 8 partes:

Camara de teflon

Bomba de vacio y valvulas de cierre

Filtro de humedad

Sensores de humedad y temperatura

Oscilador y frecuenc”1metro

Computadora

En la figura 3.5 se muestra una fotografia del sistema estatico real, como se maneja
en el laboratorio.

Bomba de vacio

Sensor m

temperatuna]T S
P % & (@] Oscilador

=
Valvula de Sensor de c
i gas 3
cierre a

g | = | |

Vilvula de Frecuencimetro

Camara de teflon Computadora

cierre

Figura 3.4: Diagrama del sistema estatico.
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L K@ABA DE.VACIO F

2 B e

Figura 3.5: Sistema estatico real.

3.3.1. Camara de teflon

La camara de teflon cuenta con un volumen de 1.42 L, esta cuenta con una tapa en
la cual estan distribuidas 3 valvulas que fungen como entradas/salidas para el control del
proceso de inyeccion-purga del COV, cableado para conexiones del sensor de gas y los
sensores de humedad y temperatura. La Gltima entrada/salida es para control del aire
del medio ambiente ya sea para obtener las condiciones ambientales externas o reducir
el porcentaje de humedad relativa interna. Es necesario que el compuesto a inyectar no
permanezca en las paredes de la cAmara por lo que se buscd que el material con el que
se construyo tuviera esta propiedad y el teflon es uno de estos materiales al sustituir los
atomos de hidrogeno por atomos de flaor.

a) | 2 3

Figura 3.6: Camara de teflon con sus 3 entradas/salidas.

3.3.2. Bomba de vacio, valvulas de cierre y filtro de humedad

Para realizar el proceso de purga de la cdmara se emplea una bomba de vacio a un
flujo de 3.2 litros por minuto, esto es conectado a una entrada de la tapa, mientras que
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otra entrada es empleada para ingresar aire del exterior el cual es reducido en humedad
relativa mediante un filtro de silica gel, dicho filtro de humedad es af'ma lasmoleculas
de agua, por lo que el aire del exterior al pasar por el filtro con silica gel una cantidad
de las moleculas de agua se quedan atrapadas y no ingresan a la camara de teflon. En
general la Silica gel no reacciona con otros compuestos a menos que sean acido fluorhidrico,
fluoruros, cloruros, triflourudos, 6xido diflorico, se puede regenerar calentado a 180 ° C
por 16 horas y puede adsorber hasta 40 por ciento de su peso debido a su porosidad. En
su presentacion comercial se venden como esferas de tamafo de 1 a 6 mm [14].

3.3.3. Sensores de humedad y temperatura

Debido a quelas variables de control que se manejan son la temperaturayla humedad
relativa, se emplearon sensores de temperatura (LM35) y de humedad (HIH4030) tanto
dentro de la camara como al exterior de ella. La respuesta de los sensores para las medi-
ciones de temperatura y humedad provienen de sefiales analogicas, debido a esto se uso6
el Conversor Analogico Digital (CAD) integrado en el PIC 16F877A y este permite la
comunicacion con otros dispositivos via serial. Estos datos son enviados via Bluetooth a
una computadora donde se despliegan en una interfaz en el programa LabView.

3.3.4. Frencuencimetro y oscilador

El oscilador es el encargado de excitar al QCM y responde por medio de oscilaciones,
estas oscilaciones pasan a través de un conjunto de compuertas inversoras que convierten
la sefial de entrada en una sefal cuadrada con las misma frecuencia de oscilacion. Es im-
portante decir que se esta tratando con un oscilador de baja frecuencia que debe obtener
a su salida una sefial de frecuencia determinada sin que exista una entrada a diferencia
de otros circuitos electronicos.

El frecuenc”1metro tiene como finalidad el medir la frecuencia a la cual esta oscilando
el QCM, el frecuencimetro utilizado toma mediciones cada segundo y la informacion la
envia a la computadora guardando cada medicion en un archivo con todos los datos de
frecuencia que presento el QCM. Es importante decir que este dispositivo se fabrico en el
laboratorio del cuerpo académico de optoelectronica y fotonica y se ha hecho acreedor a
una patente [15].

3.3.5. Computadora y datos obtenidos

Se hace uso de una interfaz grafica creada con el programa LabView version 2017
(Figura 3.7), dicha interfaz nos permite ver y almacenar datos en tiempo real, es decir la
respuesta del sensor ante algiin COV inyectado a fin a la pelicula, esta respuesta se aprecia
en la grafica de frecuencia (Hz) contra el tiempo de medicion(s). Gracias al despliegue
de la informacion uno puede dar seguimiento a la respuesta del sensor lo cual es necesario
para conocer cuando este se comporta estable antes y después a la exposicion del COV.
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Figura 3.7: Interfaz de medicion de respuesta.

3.4. Medicion en el sistema estatico

El proceso de medicion consiste en 5 replicas por cada condicion que se tenga en
temperatura, humedad y concentraciéon del gas objetivo. Los sensores que se midieron
tienen un espesor de pelicula de 0.24 pm, 0.6 um y 0.9 um, se obtuvo la repuesta de estos
sensores a los compuestos volatiles organicos de heptano, etanol y etil acetato. Para cada
sensor se realizo 5 mediciones variando la concentracion de cada uno de los 3 compuestos
a detectar, cada sensor se midi6 de manera individual dentro del sistema estatico de la
siguiente manera:

1.Se introduce el sensor a la cdmara de medicion y se conectan sus electrodos al
circuito oscilador.

2. Se verifica que el valor de frecuencia que se muestre en la interfaz de LabView
coincida con valor del QCM.

3. Las condiciones ambientales de humedad relativa 20 % y temperatura dentro de
la camara de 25°C se mantuvieron constantes una vez que la camara se
encuentra cerrada.

4. Se espera a la estabilizacion del sensor dentro de la camara con las condiciones
del paso 1.

5. Una vez que se observa la estabilizacion del sensor, se realiza la primera inyeccion
del compuesto heptano, etanol o etil acetato en forma liquida con un volumen 5 pl.

6. Se espera a que todo el compuesto se evapore para obtener la respuesta neta a
la concentracion del gas objetivo y esto se observa en una senal estable del sensor.
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7.Se realiza el proceso de purga extrayendo la mezcla de aire con gas mediante una
bomba de vac’1o.

8. Se repiten el proceso a partir del punto 2 pero se cambia la inyeccion a
volimenes de 10 pl y 15 pl del gas objetivo, respectivamente.

Como ejemplo podemos ver en la Figura 3.8 como se debe ver el proceso de inyeccion
que se refleja como un cambio de frecuencia y el de estabilizacion como una frecuencia
constante por un periodo determinado de tiempo. De igual manera podemos ver que
después de cada inyeccion realizada se hace una purga para regresar el sensor a su linea

base y esto se puede entender como el regreso a la humedad inicial a la que se esta
trabajando.

0 —m— - 100
-200 f K%jf 80 §
T 400 f J co9um | 60 F
% - humedad 40 g
-600 20 E
-800 [ 0
0 500 1000 1500

Tiempo (s)

Figura 3.8: Respuesta del sensor y humedad contra tiempo.

20



Capitulo 4

Resultados

4.1. Andlisis de curvas de impedancia

Se hizo uso de 3 QCM de 30 MHz en modo sobretono, a estos se le aplicaron los
procedimientos mencionados anteriormente (barrido de frecuencias, limpieza con bafio de
UV-ozono y deposito de la pelicula polimérica), los sensores obtenidos tienen espesores de
pelicula de 0.24 pm,0.6 um y 0.9 um, respectivamente y se generan las siguientes graficas
que nos muestran el ancho de banda y el pico de resonancia en cada etapa.

5
 Limpio
uv
4 ,
pelicula
g 3 . b EOCTE, g !
2 e By Sesesizeg s—
I
So \
1 S F,Luy=29.979000 MHZ
,_,,7—"""' s |
Fope=29.997900MHZ  §.—
0

50 40 30 20 10 0 10 20 30 40 50
AF (KHz)

Figura 4.1: Barrido de frecuencias para el sensor de 0.22 pm.
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Figura 4.2: Barrido de frecuencias para el sensor de 0.6 um.
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Figura 4.3: Barrido de frecuencias para el sensor de 0.89 um.

Los datos que se obtienen de estas graficas son de bastante utilidad ya que junto con las
ecuaciones 3.1y 4.1 se pueden obtener datos como el factor, ladiferencia de frecuencia sin

pelicula y con pelicula y por tltimo el espesor de la pelicula. Dicho datos seran descritos
en la tabla 4.1.
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4.1. ANALISIS DE CURVAS DE IMPEDANCIA

Sensor Niamero 3 Namero 626 Niamero 33
F, UV¥-0Ozono {MHz) 29.979 29.9983 29.99762
F, Pelicula (hMHz) 29.9979 29.9446 29.9286
Factor Q UV-Ozono ()(104) 1.3034 21275 1.3273
Factor Q Pelicula 0% 1.3034 4.6788 4.7506
AF (KHz) 18.9 593.7 69.02
Espesor {pum) 0.244 0.694 0.892

Figura 4.4: Propiedades de los QCM usados.

Analizando nuestra Tabla 4.1 podemos decir que a mayor espesor de pelicula nuestro
cambio de frecuencia (AF) es mayor, podemos ver que el mayor cambio de frecuencia es
de 68 KHz para la pelicula de mayor espesor (0.89 um) y el menor AF es de 18 KHz
para la pelicula de 0.22 pm. Esto se puede ver de manera grafica en las figuras 4.1-4.2 al
ver como se recorre el pico de resonancia marcado en los diferentes procesos de la fabri-
cacion de sensor de gas.

El factor de calidad Q, de un circuito resonante es una medida de la eficiencia con la
cual este resuena. Formalmente significa que a mayor Q mas estrecho es el ancho de banda
en el cual el circuito resuena. Q esta definido como la razon entre la potencia almacenada
y la potencia disipada del circuito [16]. Experimentalmente el factor Q nos muestra la
estabilidad del circuito resonante y este factor se obtiene haciendo uso el ancho de banda
del circuito y con el pico de resonancia. Podemos ver matematicamente como hacemos el
calculo de nuestro factor Q en la ecuacion 4.1.

_ P otenciaamacenada _ Fo (4.1)

P otenciadisipada AF

Podemos ver que en la Tabla 4.1 hay un cambio de potencia en el factor Q para los
sensores que tienen mayor espesor de pelicula lo que nos indica que su ancho de banda
no es tan estrecho a cuando estaban nuevos, esto se debe al mismo material depositado
en la superficie. Se puede comprobar gracias a los barridos de frecuencias que existe un
solo pico de resonancia y de igual manera la magnitud de la variable AF nos indica que
no esta atenuado nuestro sensor o que se haya perdido su frecuencia de oscilacion.

Una vez que se tiene el analisis de los sensores y se comprueba que no hay cambios
mayores a una potencia en los factores Q y los cambios de frecuencia son del orden de
KHz, en otras palabras que es perceptible su oscilacion o que no hay un pico de resonancia
atenuado, se procedi6 a la medicion en el sistema estatico con los 3 sensores elaborados
para caracterizar la respuesta ante los 3 compuestos organicos volatiles, etanol, heptano
y etil acetato.
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4.2. Caracterizacion de los QCM depositados

El proceso de medicion de los sensores de gas a emplear es explicado en la seccion
3.4, en las figuras 4.5 se tiene la respuesta del sensor ante el compuesto de etil acetato
en forma gaseosa, lo que se puede observar es que la magnitud de la respuesta es distinta
para cada sensor con pelicula de espesor diferente cuando son expuestos a las mismas
condiciones. Cabe decir que para este COV las respuesta fueron las de mayor magnitud.

-100 ,
N'-200
o | ¢)PURGA
@ -300
=)
7]
& =400 « 0.9 um
b) RESPUESTAS - 0.6 um
-500 'i 0.2 um
-600
0 500 1000 1500

Tiempo (s)

Figura 4.5: Respuestas de los sensores con espesor de 0.2 um, 0.6 um, 0.9um ante etil acetato.

Las graficas mostradas en las Figuras 4.5 tienen la forma comin de respuesta para
cualquier sensor de gas construido a base de resonadores de cuarzo para un COV cual-
quiera, en este caso mostrado para los 3 sensores es ante el etil acetato. En la seccion
3.4 se comenta sobre el funcionamiento del sistema con una lista de como funcionaba el
sistema de medicion estatico y la forma de obtencion de la respuesta de los sensores, por
lo que en este apartado se describe con mayor detalle este proceso.

Para los tres sensores se realizo el mismo proceso de medicion usando 3 COVs distin-
tos, donde se mantuvo las condiciones de humedad relativa, temperatura y concentracion
de cada compuesto, realizando un muestro de 5 veces por cada condicion establecida para
las variables antes ya mencionadas. Lo que nos da un total de 45 mediciones obtenidas,
se sabe que el comportamiento de la respuesta es lineal por lo que con este nimero de
repeticiones en la mediciones es suficiente para determinar su comportamiento.

Pasando a la parte de medicion, se introduce el sensor a la ciAmara de teflon y se

compruebaenlainterfaz de LabView que cuente con la frecuencia correcta para proceder
a cerrar la camara, se espera a la estabilizacion del sensor o que la frecuencia del sensor
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se mantenga en un valor constante (no se tenga cambio de frecuencia o sus variaciones
sean de 1 Hz), a esta parte de estabilizacion se le llama linea base, senalada como a) en
la Figura 4.5.

Una vez que se cuenta con las condiciones estables se puede realizar la inyeccion de
muestra 1"1quida del COV a medir y se espera a que se evapore la muestra inyectada pa-
ra que las particulas del compuesto gaseoso se adhieran a la pelicula del QCM en uso.
Durante este proceso de evaporacion, en la respuesta del sensor tenemos el proceso de
evaporacion y difusion dentro de la camara por lo que se observa un decremento en la
respuesta del sensor hasta que todo el COV este completamente evaporado. Este proceso
se podra observar en la interfaz del programa como un decremento en frecuencia de osci-
lacion del sensor, se espera a que haya una estabilidad en el sensor lo que significa que se
han adherido la mayor cantidad de part”iculas posibles, para este caso a dicha estabilidad
se le llama respuesta, sefialada como b) en la Figura 4.5.

Cuando la respuesta se encuentra estable, se procede a la purga de la cAmara de me-
dicion(senialado como c) en la Figura 4.5), esto significa que por una de las valvulas que tiene
la camara se le conecta una bomba de vacio para extraer la mezcla del aire con gas e
introducir aire limpio del exterior por otra valvula. Se emplea un filtro de silica gel para
poder disminuir la humedad relativa del aire en interior de la cAmara y de igual manera se
corrobora que la temperatura se mantenga igual que al inicio de la medicion, esto nos permite
corroborar que el sensor regrese al estado del que parti6 y por lo tanto puede ser utilizado
nuevamente.

Si comparamos las respuestas de los sensores que se midieron podemos notar que para
el compuesto de etil acetato con las condiciones de 20°C y 20 % de humedad relativa se
obtuvo una respuesta de 800 Hz para el sensor de 0.9 pm de espesor que en comparacion,
el sensor de 0.2 um de espesor tiene una respuesta de 150 Hz, es decir que el espesor de
la pelicula influye en la magnitud total de la respuesta ante el gas objetivo. Si grafica-
mos la respuesta como funcion del espesor a concentracion constante podemos observa un
comportamiento lineal lo que nos lleva que a un espesor mayor se generan respuesta de
mayor magnitud ante el mismo compuesto organico volatil.

Por tltimo se puede remarcar que los sensores tienen un tiempo de respuesta pro-
longado, esto debido al tiempo que tarda el proceso de evaporacion, difusion y contacto
gas/pelicula sensible en el sistema estatico, sin embargo se puede notar que uno de los
factores que afecta en la medicion es la humedad relativa y la temperatura, esto se pudo
apreciar en el seguimiento de la respuesta ante estas 2 variables en el interior de la cAmara
de medicion.
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CAPITULO 4. RESULTADOS

4.3. Andlisis de las respuestas obtenidas

En la literatura se encuentra que el comportamiento de los sensores de gas a base
de resonadores de cuarzo es lineal [17], se halld6 que nuestros datos repiten este mismo
comportamiento lo que nos permite buscar este tipo de curva de respuesta del sensor
para cada compuesto que se midio, esto se muestra en la Figuras 4.6-4.8 donde se tiene
la repuesta del sensor manteniendo las condiciones de humedad relativa a22% HR y la

temperatura a20°.
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Figura 4.6: Respuesta del sensor con pelicula de 0.2um vs concentracion.
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Figura 4.7: Respuesta del sensor con pelicula de 0.6um vs concentracion.
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Figura 4.8: Respuesta del sensor con pelicula de 0.9um vs concentracion.

A los datos experimentales de las figuras 4.6-4.8, se les hizo una regresion lineal y
muestran un ajuste adecuado al propuesto para los 3 sensores en los casos de etanol y
etil acetato con un coeficiente de R? mayor al 0.9 lo que nos dice que la tendencia lineal
se ajusta a nuestros valores experimentales. Para el caso del heptano en los 3 sensores el
coeficiente de R? es menor al que ofrecen los otros gases sin embargo esto es debido ala
baja respuesta que se presenta de nuestro sensor ante este COV.

Si reordenamos las mediciones considerando el espesor de la pelicula como pardmetro
y concentracion constante podemos observar que la tendencia lineal sigue apareciendo y
lo antes mencionado se sigue cumpliendo, a mayor espesor mayor respuesta se tiene, esto
se aprecia en las figurs 4.9-4.11.
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Figura 4.9: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 pm, 0.6 um y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de heptano para distintos valores de concentracion.
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Figura 4.10: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 pm, 0.6 um y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de etil acetato para distintos valores de concentracion.
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Figura 4.11: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 pm, 0.6 pm y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de etanol para distintos valores de concentracion.

Gracias a la comparacion anterior podemos ver que existe una clara diferencia en el
aporte que tiene el espesor de la pelicula para cada gas, se comprueba que a mayor espesor
se tiene una mayor cantidad de adherencia de moléculas a la superficie en un intervalo de
300 hasta 400 por ciento méas entre el sensor de 0.2 um y el sensor de 0.9 um lo que se
traduce en una mayor respuesta.

Al analizar la tendencia que siguen nuestros sensores, se procedid a realizar la com-
paracion entre el espesor de la pelicula contra la respuesta para un gas objetivo a una
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concentracion constante. Con las figuras 4.12-4.14 se observa que para una concentracion de
un COV variando el espesor existe un incremento lineal de la respuesta como se ha
planteado anteriormente y es posible diferenciar entre el aporte de cada pelicula.

1000
® 1280 ppm Muestra: Heptano

800 ® 2560 ppm
® 3830 ppm

T
< y = 230.97x + 24.239
T | ~ R*=0.881

e

200 |y =108.53x+19.971
R*=0.6303

a0 @S

&

0 0.2 04 0.6 0.8 1
Espesor (um)

Figura 4.12: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 pm, 0.6 pum y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de heptano para concentracién constante.

1000

® 1685 ppm
e 3370 ppm
800 |4 5050 ppm

Muestra: Etil acetato

y = 655.12x + 71.537
600 Rz =0.996

W

AF (Hz)

200 @ |
¥ e y = 329.46x + 30.173
¢ R? = 0.9661
0
0 0.2 04 0.6 0.8 1

Espesor (um)

Figura 4.13: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 um, 0.6 um y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de etil acetato para concentracion constante.
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Figura 4.14: Respuesta de los sensores de gas con peliculas de 0.2 pm, 0.6 pm y 0.9 um de
espesor cuando son expuestos ante gas de etanol para concentracion constante.

Se puede apreciar que para los casos de etil acetato y etanol las respuestas son de un
maximo de 800 Hz para la concentracion mas grande (6000 ppm) y los coeficientes de
R? estan por arriba de 0.9. De igual manera como se menciond anteriormente el gas de
heptano muestra también un ajuste lineal sin embargo su coeficiente es menor al 0.9 y la
respuesta maxima para este gas a mayor espesor de pelicula es de 250 Hz, esto se debe
a que el heptano es un alcano hidrofobico y no es tan afin como los otros dos compuesto
por lo que el compuesto no se adhiere a las moléculas de oxigeno que tiene la pelicula de
etil celulosa depositada.

4.3.1. Superficies de respuesta del sensor de gas como funcion
de concentracion y espesor

Gracias a los analisis anteriores se tiene una idea de como es el comportamiento de
los sensores caracterizados a humedad relativa y temperatura constante. Se sabe que a
mayor concentraciéon hay un decremento en la frecuencia del sensor y también que a
mayor espesor se amplia este decremento de la frecuencia. Hay que decir que para cada
gasvar'1alamagnitud del decremento peroentodosse presentalamismatendencialineal.

En todos los casos que se han presentado el espesor es un factor a considerar ya que
tiene un aporte directo sobre la respuesta del sensor, entonces podemos conjuntar 3 va-
riables para un anélisis en tres dimensiones para los gases usados (etanol, etil acetato y
heptano), es decir la respuesta como funcion de la concentracion y el espesor de la pelicula
sensible.

Se gener6 una ecuacion de la forma y = mx + b ya que en los analisis del capitulo

4.3 podemos ver que existe un comportamiento lineal por lo que la ecuaciéon de un plano
tendra un ajuste cercano a nuestros datos experimentales. Con esto en mente se hizo
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con ayuda del programa Origin una regresion multivariable con los datos experimentales
tomando como variable dependientelarespuesta yvariables independientes el espesory
concentracion. Lo que nos da una ecuacion de la forma siguiente.

R(C,E) = A+ miC + mE (4.2)

Se obtuvo el error absoluto de los datos experimentales, este error se us6 para el calculo
de las barras de error que se muestran en las Figuras 4.15-4.17 y también se les hace el
célculo de su error relativo porcentual, podemos decir que el error absoluto(Ax) cuantifica
la desviacion del valor tebrico(x) en términos absolutos respecto al valor verdadero(xo).

AX = X— Xo (4.3)

No obstante, en ocasiones es mas interesante resaltar la importancia relativa de esa
desviacion. Por ello, se define el error relativo porcentual como el cociente entre el error
absoluto y el valor verdadero multiplicado por un factor de 100 [18].

€= Lax] (100)(4.4)

Xo

El modelo propuesto en la ecuacion 4.2 se obtiene gracias a los datos experimentales
obtenidos y a la tendencia lineal que se observa en procesos anteriores. Ya con la ecuacion
generada para cada gas objetivo se procedi6 a generar un plano con dicha ecuacion y com-
pararla con los datos experimentales para observarlaincidencia delos puntos generados
sobre el plano del modelo propuesto.

Para el caso del compuesto de etanol (Figura 4.16) se tiene que el coeficiente de ajuste
R? es mayor al 0.9 y se ha calculado con las ecuaciones 4.3 y 4.4 las barras de error de los
puntosexperimentalesjunto conel errorrelativo porcentual de cada espesor con respecto
al sistema. Se puede observar quelasbarras de error aun recaen en el plano generado aun
cuando el punto este por arriba o por debajo del plano, de igual manera el error relativo
es menor al 10 por ciento lo que indica que no hay gran desviacion de nuestros datos
experimentales con su plano de ajuste. En la Figura 4.15 se muestran dos perspectivas
del plano calculado.

La ecuacion de regresion se muestra a continuacion:

R(C, E) = —238.97869 + 0.10126(C) + 654.26643(E)(4.5)
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Figura 4.15: Dos perspectivas del plano calculado contra datos experimentales de etanol.

Para el caso del compuesto etil acetato (Figura 4.16) se realizo el mismo tipo de re-
gresion que se manejo para el etanol pero en este caso la respuesta maxima que se tiene
es cercana a los 600 Hz y el modelo se ajusta de manera correcta a un ajuste lineal sin
embargo hay diferencia con el gas de etanol ya que el coeficiente R? est4 en el valor de
0.86 y el error relativo es del 15 %, lo que sigue estando en un parametro aceptable aunque

no tanto como para el primer compuesto analizado. En la Figura 4.16 se muestran dos
perspectivas del plano calculado.

La ecuacion de regresion se muestra a continuacion:

R(C, E) = =196 + 0.6225(C) + 561.39139(E)(4.6)

e _,:—---”’Er'féirigr)i(;rcentual promeé{6;7ﬁ5'°/¢>”’—~~—7,

1000
R?=0.86

e

Error porcentual promedio = 15 %
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o~
b= 2N
(=]

800 1

(=2

=3
=
8

400 -

Res&sla(Hz)

Respuesta(fiz)
-~
=}
S
n
o
o

=
P=3
=

o

= P & =

Espesor (pun) i

Figura 4.16: Dos perspectivas del plano calculado contra datos experimentales de etil acetato.

Finalmente para el compuesto de heptano, Figura 4.17, fue donde menor respuesta
se presentd ya que se obtuvo un cambio de frecuencia maximo de 250 Hz y aunque las
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barras de error absoluto siguen incidiendo en el plano generado, sise puede notar que
hay un bajo coeficiente de R? en 0.83 y hay un mayor error relativo con valor del 17% a

diferencia de los otros gases analizados. En la Figura 4.17 se muestran dos perspectivas
del plano calculado.

La ecuacion de regresion se muestra a continuacion:

R(C, E) = —49.72633 + 0.0265(C) + 173.02105(E)(4.7)

| 1000 i

Error porcentual promedio 17.08% ‘ e =
| gop] Error porcentual promedio 17.08%
R?=0.83
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600

4004
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Respuesta (Hz)

200 4

N T BTR
3 = EEs 0@ 10002000 3000 %050 5000 !

s T T T
00 0.1 02 03 04 050

M
Espesor (M) Concentracion (ppm)

Figura 4.17: Dos perspectivas del plano calculado contra datos experimentales de heptano.

4.4. Comprobacion de los modelos propuestos

Como parte final del trabajo de investigacion se realizaron nuevas medidas de los
sensores ante los compuestos organicos volatiles con el fin de comprobar las ecuaciones
encontradas. Esta vez solo se hizo una muestra de cada sensor ante cada COV, por lo que
se tiene un total de 9 mediciones, estas mediciones se realizaron con los pasos del seccion
3.4 y mas a detalle en la seccién 4.2 el cual es el mismo proceso con el que se obtienen los
datos experimentales trabajados anteriormente y también se conservo la humedad relativa

y temperatura constante.

Para el caso del gas de heptano con los datos de comprobacion (Figura 4.21) se ob-
serva que la mayor 1a de los datos inciden sobre el plano que se propuso para determinar
el comportamiento ante el gas objetivo. De igual manera se puede comparar que el error
relativo a comparacion con los datos experimentales baja de un 17 a un 14 %.
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Error porcentual promedio 14.8% - 800
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Figura 4.18: Plano propuesto contra datos de comprobacion de heptano.

En el segundo caso de comprobacion es el gas de etil acetato, en este caso los datos
de comprobaciéon no se aprecian tan cerca del plano generado, sin embargo las barras de
error absoluto permiten que aun pueden entrar en el intervalo de error, el error relativo

porcentual se mantiene en el orden del 15 por ciento como se mostr6 con sus datos expe-
rimentales en la Figura 4.18.

m.‘}-w- ‘

Error borcentua! promedio = 15.72 % ‘!
00 R?=0.86

Reaespue =ralyAz)
= =

=

Figura 4.19: Plano propuesto contra datos de comprobacion de etil acetato.

El altimo caso es para el etanol, se aprecia que varios puntos de comprobacion caen
totalmente sobre el planoy el error relativo es muy bajo, del orden del 10 %, se mantienen
la magnitud maxima de respuesta para este compuesto en un valor de 800 Hz, como
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en todos los casos anteriores la barras de error absoluto han permitido ver que nuestros
puntos estan dentro del intervalo de error cercano al plano.

1000 T 0 o O L ___“_ _I\\
Error porcentual promedio = 10.58% TR
800 4 R2= 091 !

600

400 1

Respuesta (Hz)

200

=
=T e o
P = G
<. e ot W
ecof S = & A=

Figura 4.20: Plano propuesto contra datos de comprobacion de etanol.

Por altimo se hace un resumen de las 3 ecuaciones obtenidas anteriormente pero ahora

se dejan en terminos del espesor y la respuesta del sensor para poder obtener la concen-
tracion del compuesto.

O R + 2389 — 654.26 E
Ecuacién etanol A e————
- 0.10126
EcUacion etilestater| ¢ (;, ;)= 000
i 0.622

: - R+49.72 —173.02(E
Ecuacion heptano E(ER) = — Qoo2es el

Figura 4.21: Tabla con ecuaciones para encontrar la concentracion para cada gas objetivo.
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Capitulo 5

Conclusiones

» Se hizo un estudio del aporte de espesor y concentraciéon de 3 gases objetivos a la
respuesta de sensores de gas a base de resonadores de cuarzo con pelicula sensible
del polimero etil celulolsa.

= Se encontr6 que al tener un proceso de limpieza de los resonadores de cuarzo se
mantiene el pico de resonancia igual al que se obtuvo después de quitar capucha
protectora del QCM.

= Se generaron 3 sensores de gas con peliculas de distinto espesor por el método de
deposito por Casting. Generando espesores de 0.2 pum, 0.6 umy 0.9 pm.

= Se observo que a una humedad del 20 % y temperatura a 20°C se tiene una estabi-
lidad en los sensores de gas a base de resonadores de cuarzo.

» Se puede apreciar que para cada sensor con espesor diferente se observa una dife-
rencia entre cada respuesta para los gases.

= Se obtuvo que el comportamiento de la respuesta del espesor de la pelicula es lineal,
es decir a mayor espesor mayor sera la magnitud de la respuesta y viceversa.

» Los planos generados para cada gas objetivo se ajustan de manera correcta a los
datos experimentales obtenidos, esto debdido a que en los analisis anteriores se ob-
serva una tendencia lineal en la respuesta.

= Se comprobaron las ecuaciones de cada plano con datos de comprobacion y los erro-
res relativos son de baja magnitud por lo que nuestros modelos propuestos funcionan
para los 3 gases.
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Se encontrd una ecuacion que compensa el efecto del espesor de la pelicula sensible
para humedad y temperatura controladas.

De los sensores fabricados se encontré que la respuesta de mayor magnitud es para
el compuesto de etanol, seguido por el etil acetato y por altimo el heptano, esto
debido a su estructura molecular.

Sesabe porlaliteratura quelos sensores fabricados puedenllegar atenerun tiempo
de vida de 2 afios si son guardados en una camara de diseccion.

Una de las desventajas del método de Casting es la reproducibilidad de espesores
de pelicula sin embargo se compensa con su facilidad de uso y su bajo costo.

La sensibilidad del sensor es para el caso de etanol 1012, etil acetato 2z y para
ppm ppmi
Hz
heptano 38 e
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5.1. Trabajo a futuro

» Obtener nuevos de datos de cada gas en los sensores fabricados para la comproba-
cién de nuestro modelo.

» Medir con diferentes valores de humedad relativa en la cAmara de medicion para
comprobar el impacto que tiene sobre la respuesta.

» Observar la influencia del espesor en la respuesta de los sensores en el intervalo de
0.1 dma1i pm.

» Mejorar el disefio del sistema estatico ya que el proceso de medicion puede llegar a
ser lento debido a que sdlo se puede introducir un sensor por medicion y es dificil
replicar las condiciones en cada medicion realizada.

» Participacion en congresos.

= Se participd en el programa "Haciendo Ciencia en la BUAP Primavera XIII”.

= Se participd en el LXI Congreso Nacional de Fisica.
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