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ALGUNAS PALABRAS ACERCA DE LA TESIS DE LICENCIATURA DE JOSE
LUIS RANGEL,

Es para mi un honor que José¢ Luis Rangel Jara, amigo y, muy pronto, Ingeniero Quimico, me
haya invitado a escribir algunas palabras que entecedan a su fesis de licenciatwa En
realidad. el honor es triple. Primero, porque, a pesar de lo que muchos dicen, la resis es msas
que un tramite. Es un ejercicio intelectual que pone en juego no s6to conocimientos, ideas e
imaginacion, sino también pasién y perseverancia. La resis no hace a uno mas capaz o mas
inteligente, pero ella es un trubajo en el que uno se reconoce. Esto es asi, porque
frecuentemente se trata de una primera y temprana obra de importancia teérica en la que se
hablia con voz propia v, en ese sentido, es una obra en la que uno se afirma asf mismo. Si
bien la fesis es un requisito para obtener el titulo profesional y ese sea un interés primordial

en la vida, lo cierto es que una vez realizada ésta, adquiere una importancia de otro tipo,
mas espiritual, para quien la lleva a cabo.

Es también un honor porque las resis llevan nombre y apellido y , en este caso, se trata de
una persona a la que reconozco ¥y admiro. No puedo sino acordarme de ¢l en el unico

semestre en que filimos compafieros en el bachillerato. José Luis es alguien que ha sabido

desafiar a la adversidad y salir airoso; ni Ia enfermedad pudo detenerlo. Las cosas para €1
no fiteron fiiciles, sin embargo mis consideraciones a él no se reducen a su esfuerzo. José
Luis es una gran persona Recuerdo su solidaridad y su cotorreo, sus historias, unas msas
imaginativas que otras, v su smistad Siempre me dijo que podia contur con ¢l y siempre fue
cierto. Mi madre divide el mnindo en dos: gentes de buen y de mal corazén Yogé Luis de
definitivamente de los primeros y me da gusto tenerlo como amigo.

Finalmente, es un honor porque a pesar de no ser quimico ni la ciencia es mi tema, José Luis

me pidié unas palabras. En efecto, mi formacién es de filosofo, ¥ nunca me interesado

mayormente por 1a filosofia de la ciencia, amque de alguna manera me aproximo en el

estudio de la critica de Nietzsche a la ciencia moderna como factor del rihilismo pasivo. 1o



bueno que tiene todo esto, es que al tener poco que decir, no engrosare realmente el libro
que, espero, sea leido, revisado y estudiado por muchos estudiantes que se interesan por
saber de polimeros y semiconductores.

Me limitaré a decir solamente que el avance tecnolégico no ha venido aparejado con el

acer a un do mas justo. Por el contrario, el costo de la reodernizacion

vertiginosa que nos acerca a formas de vida que no hace muchos afios eran ciencia ficcién,
ha sido terrible para millones de personas que no tienen otra perspectiva que el desempleo y
la miseria Se puede producir ahora micho mss con mucho menos costo, y sin embargo mury
pocas personas gozan de log beneficios. La situacién se acerca al limite. La absurda idea
neosmitheana de que el mercado lo regula todo y la riqueza se desparramard hacia abajo, es
un dogma que ya nadie puede sostener. Como dice Immanuel Wallerstein, es tiempo de que a
la modernizacion tecnolégica se empareje 1a modemizacidn humana La pregunta es: gla
tecnologia, entendida como un proceso en el que una generacién sc apoya en los
descubrimientos de la generacion anterior, debe ser considerado como un bien de Ia
humsnidad, o, como sucede actualmente, como un bien privado?, ¢ dicho de otra manera,
2los avances tecnolégicos pueden ser un elemento de democratizacion en su disfrute, o, por

el contrario, un elemento de elifizacién ereciente?. A quienes realizan avances tecnologicos

aplicados a la medicina, en este caso, 2 Ia od logia, se les pi la pre 12 de manera
radical.

Femando Belmmzarén, octubre 1997.
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Caracterizacién de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

1. RESUMEN:

En el presente trabajo se describe la obtencion y Caracterizacion de un material
composito - Polimero mas carga - semiconductor sensible a la presion el cual proporciona una
respuesta eléctrica, al aplicarsele una fuerza externa, la que se manifiesta por una disminucién
de la resistencia eléctrica conforme aumenta dicha fuerza. Este composito tiene un intervalo

de resistencia eléctrica de 10 a 100 kOhms o que permite monitorear la posicion de la fuerza

asi como su intensidad.

Ademas se describe el desarroilo de una tinta conductora con un intervaloc de

resistencia eléctrica de 40 a 150 Ohms/cm, para disefar circuitos flexibles.

Ambos materales se han integrado para disefiar un Sisterma Sensible a ta Presion,

cuya aplicacion se enfoca en resolver una necesidad que existe en la Facultad de

Odontologia de la U.N.A.M. de contar con un dispositivo electronico (Sensor Electréonico de
Contactos Oclusales: SECO ) con disefio ergondmico universal, para aplicario en pacientes

que asisten a !a Clinica de Protesis Bucal de la Division de Estudios de Posgrado e

investigacion esta Faculitad vy poder asi determinar con mayor precision la posicion  y

magnitud de la presion de los contactos oclusales, permitiendo asi obtener parametros

biolégicos con ayuda de el compodsito semiconductor sensible a la presion.
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Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

2, INTRODUCCION.

Para la realizacion del presente trabajo se considero y aplico el método experimental
propuesto en la referencia ‘* desarrollado en el Instituto de Fisica. En dicha referencia se
desglosa la metodologia de obtencion de un Sistema Sensible a ia Presion, aunque los
materiales utilizados son diferentes a los usados en el presente trabajo y ademas el composito
semiconductor abtenido era rigido y quebradizo.

El desarrollo y empleo de una tinta conductora busca mejorar el meétodo de
manufactura de los circuitos electronicos y eléctricos, dicha tinta sera emplieada para definir
rutas de flujo de corriente eléctrica que son impresas por serigrafia en una base dieléctrica

(MYLAR) , para asi obtener un circuito flexible. E! concepto de circuito fiexible data desde

1904, pero desafortunadamente fue pobremente utilizado. El uso del circuito flexible ha

experimentado un dramatico crecimiento y progreso durante la década pasada, resolviendo los

problemas creados por la revolucion de la informacion y fa nueva ola electronica por lo que fue

el suceso de los 80°s.

Para la obtencion del matenal compuesto semiconductor y tinta conductora es

necesaro tener una matrz polimeérica, la cual por si sola. se comporta como material aislante,
aungue por su composicion y estructura pueden cubrir una gran variedad de aplicaciones
practicas importantes. Existen polimeros que exhiben conductividad idnica -polietectrolitos-.
otros que muestran conductividad electronica y también aquelios otros que bajo irradiacion
exhiben un cambio importante en una o Mas de sus propiedades.

Los polimeros organicos de interés en e! presente trabajo son aquellos que pueden
presentar conductividad eléctrica y que pueden comportarse como materiales conductores o

semiconductores con sistemas que muestran caracteristicas piezoeléctricas.

M




Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

Un camino sencillo para introducir en un material polimeérico un cierto grado de
conductividad electréonica es el de cargario con polve finamente dividido de un material
conductor, tal como plata, aluminio o negro de humo; el grade de conductividad electronica
dependera de la relacion en peso de ambos componentes, de sus conductividades intrinsecas
y de la distribucion aleatoria de la carga.

Diversas empresas, entre otras ICl, Raychem, Hoechst y Texas instruments estan

comercializande una buena variedad de dispositivos de calentamiento en los que se utilizan
polimeros tales como Polietieno, Polipropileno, Nylon, Poliesteres y Teflon con cargas

conductoras como polvos de aluminio, cobre y negro de humo &,

Este fenomeno ha llevado también a una aplicacion mucho mas sofisticada de estos
plasticos de discos cargados con materiales conductores, como es la dei disefio de discos

audio-video.

Asi el "RCA Vista Disk " parece un disco normal pero realmente esta hecho de un

copolimero especial de cloruro de vinilo cargado con negro de humo, posee un sistema de

surcos extremadamente finos que transportan simultaneamente las senales de video-audio y

color.

Estas aplicaciones son solo algunos aspectos de los polimeros cargados con un

maternal conductor, lo cual permite visiumbrar la importancia de desarrollar un composito

semiconductor sensible a la presién, asi como ia tinta conductora para elaborar un sensor. E!
objetivo de la elaboracién del composito es su uso en el SECO. facilitar el diagnastico y

mantenimiento de ia iongevidad de |a propia denticion por parte det odontdlogo, por lo que se

hace una breve revision de lo que es la oclusion y su desarrollo, asi como algunas

propiedades que debe cumpiir el composito de resistencia mecanica para su uso en el SECO.




Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

La oclusion se define como la relacion funcional y disfuncional entre un sistema

integrado por dientes, estructuras de soporte, articulaciones y componentes neuromusculares.

Una de las principales funciones del sistema masticatorio es la de ejercer y distribuir
fuerzas musculares, mismas que pueden variar por diversos factores, entre ellos la inclinacion
de las cuspides y de la eminencia articular; en cuanto mas sea ésta la resultante sera una
potencializacion de las fuerzas™.

El interés por ja fuerza ejercida por los muscuifos masticadores data del siglo XVil ya
que el mayor impacto de mordida humana repornada en [a literatura se encuentra en una
publicacién de Borelli de hace poco mas de 300 anos en Roma, Italia Y En biblliografia mas
contemporanea se encuentra que la potencia ociusal en esquimales de Alaska es de 158
kilogramos de donde, si se consideran las caracteristicas de dureza de alimentacidon que hay
en otras regiones y bajo otras circunstancias se ingieren, no se pueden comparar con la dieta
congelada de los esquimales; sin embargo, también se sabe gque en pacientes bruxistas las
fuerzas pueden incrementarse hasta 443 kilogramos .

Helkimo, en 1976 también reporta un estudio en el que se encuentran valores promedio
de 30 kilogramos en ia region de ios molares, 19 kilogramos en ei caso de los premolares, 15
kilogramos para caninos y 14 en el area de incisivos o

El constante desarrollo en la practica odontoléogica ha propiciado la necesidad de
realizar un sistema capaz de registrar la iocalizacion, secuencia y tuerza de los contactos
oclusales por medio de un dispositive construido con sensores sensibles a la presion con un
composito resistente a la temperatura, quimicos y humedad.

Para éste efecto, entender la naturaleza del contacto total en la denticion natural es

muy importante, a fin de obtener un correcto diagnostico y mantenimiento de la longevidad de
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la propia denticién natural, para tratamiento de disfuncion mandibular y 1a planeacion de la
odontologia restauradora, entre otras cosas. Cuando se realizan cambios en las superficies

oclusales debido a la adaptacion funcional o restauraciones nuevas se puede causar pérdida

de equilibrio y crearse oclusion patologica

Los contactos ociusales ocurren durante tos movimientos funcionales y parafuncionales

de la mandibula que estan algunas veces relacionados con expresiones faciales u orales de

emocion. Estos contactos dentales funcionales y parafuncionales estan influenciados por la

actividad colectiva de los muscuilos mandibulares, coordinados por el sistema nervioso central
y periférico. Cualquier alteracion en la fisiologia neural normal muscular tendra probablemente

cierto efecto en los contactos oclusales.

El area total de contacto oclusal en posicion intercuspidea ha sido medida por

diferentes metodos para diferentes propdsitos, incluyéndose para tal efecto el uso de cera, de

compuestos modelados y de papeles indicadores.

A pesar de la importancia de los contactos oclusales, poca literatura ha sido

presentada en lo que respecta a la investigacion de ta calidad, numero y areas de contacto de
denticion, con alineacidon normat. Parece ser que solamente a partir de los 80's comienza a
evolucionar y a desarrollarse un sistema informatico ex profeso, en el que se atiende al
estudio de este particular considerando ia legitima preocupacion del profesional de la

odontologia por acceder a un medio mas exacto de medicion y registro de contactos

oclusaies.

Las variaciones en la presion oclusal pueden deprimir al diente que contacta primero,

permitiendo a otros dientes contactar. Si los multiples contactos ocurren de esta manera, el
andlisis cuantitative de estos no distingue entre el diente que contacta primeroc y el diente con

el que despues toca. Para determinar con precisién ta armonia oclusal. es necesario

“
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establecer la secuencia del contacto dental dado por una relacion articular, sin embargo,
actualmente no se cuenta con un Método y/o con un equipo especifico y confiable para
comprobar las relaciones oclusales de nuestros paciemes.

Hellman en 1921, describe 4 formas de contacto dental:

a) Superficial

b) Punta de cuspide con fosa

€) Arista de cuspide con surco

d) Arista de cuspide con borde marginal.

E! manifestdé que hay 138 contactos posibles en una denticion con oclusién normal.

En los anos 70's Myeres y Anderson estudiaron la naturaleza de los contactos dentales
en 32 adultos clasificandola en seis tipos:

a) De no oposicidon dental

b) Sin contacto con el diente antagonista

c) De contacto con superficie plana

d) De contacto con un piano inclinado

e) De contacto con dos © mas planos inclinados convergentes; planos en cada lado de ia fosa
f) De combinacién de una superficie plana y un plano inclinado. Siendo este contacto el de
mayor incidencia.

La revision de la literatura revela gue a principios de los 80's solo existian métodos no
practicos para precisar el analisis cuantitativo de los contactos oclusales. Afios después el
método Foto-oclusidn  (Photocclusion method) fue introducido para cuantificar el analisis de
las tensiones inducidas en una lamina de medicidn fotoplastica, referida posteriormente como

una lamina de memoria.
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En 1986 Gazit realizé un estudio que tenia por finalidad diversos analisis:
t. Examinar clinicamente la productividad de la técnica foto-oclusion comparandola con dos
récords oclusales consecutivos y récords realizados a intervalos de un mes.
it. Examinar la reproductividad de los papeles de articular o indicadores bajo mismas
condiciones y;

ill.Comparar la localizacidon y registro de los contactos con esas dos técnicas.

Sus resuitados demostraron que ninguna teécnica es altamente reproducible; sin
embargo el método foto-ociusién es mas reproducible que el papel de articular.

En 1991 Wayne et alius examinan ia confiabilidad y validez de los uitimos sensores y
establecen el promedio de la fuerza umbral requerido para grabar un contacto oclusal
interceptivo conocido. El proyecto fue disefado para medir repetidamente la validez de los
resultados idénticos. Los datos obtenidos sugieren que el dentista inicamente deberia asentar
dos registros con cada sensor por que un tercero nNo es exacto.

A causa de todo lo anterniormente expuesto y dada |la importancia de esta tematica en la
salud dental, conociendo que las alteraciones en las relaciones oclusales pueden causar
hipermovilidad de dientes, desgaste excesivo, hipersensibilidad, desequilibrio de musculos
masticatorios, establecimiento de habitos crales nocivos y fracturas de cuspides dentarias
entre muchas otras cosas. Esto fue una gran fuerza motivadora para el desarclio de la
presente investigacion, debido a que transformara profundamente {a practica dentat en lo que
a prevencion, diagnodstico y tratamiento de esta alteracion corresponde ya que con un
dispositivo de deteccion y registro de informacion oclusal podemos conocer y formar un

histonial clinico respecto al inicio y desarrollo de un trabajo dental particular a fin de poder
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evaluario con la mayor fidelidad posible y de tal manera que sea posible detectar y corregir
probables fallos.

Existe en el mercado un sistema, que cuantifica la intensidad de los contactos
oclusales llamado “T - Scan™® utiliza para la medicion de las fuerzas oclusales un polimero
piezoeléctrico que es producido con menos de 2 mm de espesor, no solo permiten estudiar la
fuerza maxima de mordida, sino las fuerzas generadas durante la masticacion simulada y
cuando la mandibula es estabilizada para la deglucidn y contraccidon de muscuios

elevadores™,
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3. FUNDAMENTOS TEORICOS.

3.1 POLIMEROS.

Los polimeros son grandes moléculas que estan formadas de muchas unidades
pequenas llamadas monomeros. La combinacion de muchos mondémeros conduce a la
formacion de macromoléculas siendo conocidas como polimeros.

Las caracteristicas de éstos puede relacionarse con la naturaleza de los monomeros,
asi como las interacciones intra- e intermoleculares del seno de las macromoléculas.

De manera general , se define a los elementos semiconductores como materiales cuya
resistividad se encuentra comprendida entre fa de los aisiantes { 10" Ohms/ em ) y la de los
conductores ( 10° Ohms/ cm ). este concepto de conductividad sera aplicado en el presente
trabajo en ia obtencion del composito semiconductor con una resistencia eléctrica de 10% a 10°
Ohms/ cm y la tinta conductora tendra una resistencia eléctrica de 40 a 150 Ohms/ cm.

Para la elaboracion del compositc semiconductor y de la tinta conductora fue necesario
considerar cual era la matriz polimerica adecuada para nuestros propositos, por lo que fue

necesario revisar los tres tipos de polimeros sensibles a la presion existentes y que son:

+ Base solvente.
e Hot melt.

- Base agua.
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Para ello se compararon sus principales caracteristicas y se escogio el tipo de polimero
que facilitaba la mejor dispersion de la carga conductora, de tal modo que lo hiciera lo mas

sencilio posible.

3.1.1 BASE SOLVENTE.

Este tipo de polimeros tiene tres tipos de componentes que son: un elastomero, que
provee la fase elastica, el adnesivo (tackifier) y el portador.

Con la ventaja de ios hules sintéticos y otros polimeros, se tiene una gran cantidad de
elastomeros a nuestra disposicion incluyendo hule de butilo, estireno-butadieno,
poliisopropeno y mas recientemente hule termoplastico, que son un bloque de copolimeros de

estireno con butadieno o isopreno, asi como polimeros acrilicos. Los elastomeros de Silicon

estan disponibles para apli iones especiales, para uso a elevadas temperaturas. Es

caracteristico de estos materiales que la viscosidad sea controlada por la cantidad de solvente.

3.1.2 HOT MELT.

Los hot meit sensibles a ta presion son dominados por hules termoplasticos, que son
ideales para usar en esta aplicacion. Sus propiedades provienen de su estructura
esencialmente de dos fases, estas propiedades son similares a aquellos hules vulcanizados a
temperatura ambiente, permitiendo un comportamiento como termoplastico cuando es

calentado o disuelto. Esta estructura se ilustra en la fig. 1.

10
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Al principio los polimeros hot melt sensibles a |la presidn eran copolimeros de etileno-
vinilacetato usados como elastomeros, mas recientemente los eteres de vinilo y resinas

acrilicas, las cuales se estan desarrollando especialmente para superficies polares.

La diferencia entre los adhesivos basados en solvente y los hot melt, es que en estos
ultimos la viscosidad no puede ser controlada con solventes y debe, en cambio, ser controlada

por temperatura o por formulacion.

Debido a que los hot melt sensibles a la presidn son tipicamente aplicados a
temperaturas entre 120 y 160 °C, la resistencia al calor es un factor critico. Los dobies
enlaces aceleran la oxidacion, principal perdida de {a adhesividad (tack), donde la adherencia

resuita usuaimente del incremento de la adhesividad (tack).

Fig. 1 Estructura de resina Termoptastica @,
Dominios W SNy i SRR
det
palicstireno
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poliestireno
asociads al

final det
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Potiestirens seteccronado
Z‘}::;;’::;lﬂ entre blogues
blogue para Ctaridad
mayor - claridad
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3.1.3 BASADOS EN AGUA.

Existen varias dispersiones que estan disponibles cuya forma plana sin modificar
exhibe una agresiva adherencia (tack), especialmente a sustractos polares. Son producidos
por técnicas convencionales de polimerizacion en emulsion, sus propiedades pueden ser
variadas por el cambio de relacion de los o alguno de los mondmeros. Una emulsidon puede
usualmente consistir de minimo dos monomeros, unc de alta temperatura de transicion vitrea
(TQ) y otro con bajo valor de temperatura transicién vitrea (Tg) y la proporcion de los dos
puede determinar las propiedades finales de la pelicula. La tabla 1 lista los valores de Tg de
monodémeros de uso comun.

Pueden ser formulados con monémeros para curar por catalisis, calor o radiacién y asi
mejorar la funcionalidad de la pelicula especialmente a altas temperaturas. Los sistemas
basados en agua tienen buenas caracteristicas, resistiendo los efectos del calor, luz

ultravioleta y oxidacion, el uso de antioxidantes normalmente no es necesario.

Tabla 1. 34
Monémeros de uso comun.
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3.1.4 POLIMERIZACION EN EMULSION.

Como ya se indicd anteriormente, es una polimerizacion en la cual se usa agua en
lugar de !os disolventes utilizados como medio de dispersion. Los mondmeros al ser
generalmente insolubles en agua, se emulsionan con agentes emulsificantes, frecuentemente
en presencia de coloides protectores, reguiadores de pH y de un iniciador soluble en el medio

acuoso. El resultado de una polimerizacion es un latex (dispersion acuosa del polimero).

VENTAUJAS:

- El estado fisico de la emulsiéon permite controlar e! proceso con mas facilidad.

- Los problemas térmicos y de viscosidad son mucho menos significativos que en la

polimerizacion en masa.

- Se puede lograr una disminucion en el peso molecuiar de un polimero sin alterar la

veilocidad de polimerizacion.
- Debido a sus especiales mecanismos de reaccion, ia polimerizacion en emulsion tiene

la ventaja de ser capaz de lograr simuitaneamente altos pesos molecuiares y altas velocidades

de reaccidn.

13
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3.1.5 POLIMEROS ELECTROSENSIBLES.

Debide a las caracteristicas que muestran los polimeros basados en agua se optd por
este tipo de polimeros, ya que sus caracteristicas hacen mas sencilla la dispersion de las
particulas conductoras de negro de humo, ademas de que muestra buena resistencia a los
efectos del calor, luz ultravioleta y oxidacion. E! producto obtenido es curado por calor o

radiacion lo cual hace que su manufactura sea mas economica

Es bien sabido desde hace tiempo que los plasticos y los hules cuando se cargan con
poivo finamente dividido de un material conductor, tal como plata, aluminio, cobre o negro de

humo muestran conductividad eléctrica "%,

Por este procedimiento, se obtienen polimeros electricamente conductores, el cual se

utilizara como una interconexion eléctrica formada entre dos superficies enlazadas.

Con el fin de tener una idea de los ordenes de magnitud de la resistencia eléctrica,

esta es comparada entre poiimeros, compcsitos y metales puros en la tabla 2.

Existen dos tipos de polimeros conductores: los materiales convencionales que
conducen eléctricidad igualmente en todas direcciones (conductores isotropicos) y aquelios
materiales que conducen en una sola direccion {(conductores anisotropicos). Los materiales
isotrépicamente conductores son tipicamente formulados por 1a adicion de particulas de metal
a una matriz polimérica, la cual excede el umbral de percolacion (Pc), resultando en un

material conductor. La corriente eléctrica es conducida a traves del composito por contacto

14
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particula-particula. Los materiales anisotrépicos son preparados por la dispersion aleatoria de
particulas conductoras en una matriz polimeérica a una concentracion por abajo del umbral de
percolacion (Pc), obteniendose materiales dieléctricos o aislantes. La percoiacién es e!

mecanismo de conduccion eléctrica el cual sera explicado mas adelante.

E! umbral de percolacion (Pc), es la diferencia entre un material polimeérico aislante y uno
conductor, el punto intermedio e€s un material semiconductor, cuyo valor de resistencia

dependera de ila aplicacion.

Tabla 2
Vaiores de resistencia eléctrica para algunos
materiales (Metales, Polimeros y compositos).

15
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3.1.6 POLIMEROS PIEZOELECTRICOS @,

En un principio, todas las observaciones sobre fendmenos eléctricos giraban sobre la
triboelectricidad de las resinas naturales y polimeros fibrosos tales como el ambar o la lana.

Recientermente se ha observado que peliculas delgadas de polifluoruro de vinilo muestran un

comportamiento piezoeléctrico fuerte, que ha permitido su uso en aplicaciones practicas

interesantes en muchos sistemas electroacusticos

La piezoelectricidad es un fenomeno que se manifiesta al ejercer una pres:1on sobre el
material manifestandose una diferencia de potencial haciende mas conductor dicho matenal.

E1 polifiuoruro vinilo cristaliza bajo condiciones normales, de tal forma que las cadenas
individuales poseen una conformacion helicoidal similar a la del poliisobutilenoc y a |la del
policloruro de vinilo. Sin embargo, si una pelicula de este material se estira por traccion a
elevadas temperaturas se origina un cambio en su conformacion molecular pasando a una
forma en zigzag planar con dos atomos de hidrdgeno y dos de fidor en cada atomo de
carbono. Las mismas cadenas y sus cristales se orientan moderadamente en la direccion de ta
deformacion; se exiienden en el plano de ia pelicula, pero pueden rotar al azar alrededor del
eje de su propia cadena. S se lieva una pelicuta en estas condiciones a una temperatura por
encima de su Tg dentro de un campo eléctrico de moderada fuerza y se enfria a continuacion
por debajo de su Tg bajo la influencia de su campo, |0s segmentos de las cadenas individuales
rotan con una cierta preferencia hacia posiciones tales que los atomos de flior se dirigen al

electrodo positivo de! campo mientras que los atomos de hidrogeno lo hacen al electrodo
negativo.

16
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De esta forma la pelicula se transforma en un dipolo permanente exhibiendo un

un transductor tenaz, delgado de extension

comportamiento piezoeléctrico, representando
practicamente ilimitada; se corresponde con el cristal de cuarzo como una pelicula polaroide a

un prisma Nicoll. Se busca que en poco tiempo se apliquen estos sistemas a base de
polifituoruro de vinilo en aparatos de protesis auditivas, altavoces, dispositivos de

calentamiento por uitrasonido, detectores de sonido y muchas otras aplicaciones.

17
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3.2 PERCOLACION:

MECANISMO DE CONDUCCION ELECTRICA EN COMPOSITOS.

E! mecanismo de conduccion eléctrica se explica por ia teoria de Percolacion, que

permite estimar propiedades de sistemas desordenados a nivel macroscopico.
La dispersion de un material conductor como el negro de humo en una matriz polimeérica da
por resultado un composito. Incrementando la concentracion de particulas conductoras en una
matriz polimeérica aislada cammian las propiedades eléctricas de el composito obtenido en una
forma discontinua, debido a que existe una dispersion aleatoria de las particulas conductoras,
aunque la concentraciéon se incrementa no significa que ocurra cambios bajo una
concentracion critica, Pc. Este punto, donde la resistencia eléctrica decrece drasticamente, se
fe llama umbral de percotlacidn (Pc), el cual se atribuye a la formacion de una red de cadenas
de particulas conductoras que abarca a el composito. Un dibujo bidimensional muestra a un
polimero conductor por abajo de Pc y arnba de Pc (ver Fig. 2)

Estudios experimentales y tedricos de el fenémeno de percolacion han sido reportados
®  En materiales aleatorios y macroscopicamente homogéneos se ha demostrado que en las
concentraciones de particulas de metal por abajo del umbral de percolacion (P < Pc) existe un
pequeno rango de percoiacion de longitud, % . Este rango se manifiesta mostrando un material
aislante si £ es muy pequefno y un material conductor si § — oo, ya que la concentracion del

material conductor se aproxima a Pc, y el composito comienza a ser isotropicamente

conductor.
La concentracion de particulas conductoras requeridas para mostrar el Pc ha sido
reportado en un intervalo del 1 - 40 % vol. Estos valores son provocados por varios factores

incluyendo técnicas de procesamiento, tamafio de particula en sistemas relativamente

18
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monodispersos, distribucion del tamano de particuta y el radio de la particula. El ordenamiento
de la particula es un factor que puede influenciar el principio de percolacion. Dependiendo de
como las propiedades eléctricas de alguna muestra sean medidas, el valor observado para Pc
puede estar arriba o abajo de! mismo en un sistema verdaderamente aleatoric. El tamano de ta
particulas conductoras relativo a alguna estructura presente en la matriz del polimero tambien

puede afectar el valor de Pc.

Fig.2 Umbral de percolacién para particulas conductoras en una matriz aistante ®,

:

.. . CONCENTRACION > Pc
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3.3 MATRIZ POLIMERICA:

COPOLIMERO DE ACRILATO DE ETILO Y ACRILATO DE METILO (AE - AM) "%,

Este copolimero entra dentro de la clasificacién de los polimeros basados en agua, es
producido por la técnica de polimerizacion en emulsion y sus propiedades son variadas por el
cambio de relacion de los o algunos de los monomeros, uno de alta Tg (AM Tg=10°C) y otro de

baja Tg (AE Tg=-22 °C). cuya proporcion entre los dos determina ias propiedades finales de

la pelicula.

Este trabajo se realizd por nuestro equipo de trabajo en el instituto de Fisica y en el se

realizaron 6 sintesis con diferentes relaciones entre los monomeros de (AM) y (AE),

manteniendo fijas las cantidades de catalizador y el surfactante.

LLa estructura de el copolimero es la siguiente:

[ (CH:-CH o - (CHz-CH Jou 1n
| |

c=0 c=0
| |
O - CH, O - CH:-CH;

Upa emulsion es un sistema de dos o mas liquidos inmiscibles o parciaimente

miscibles, contenidos en dispersion por pequefos porcentajes de sustancias lamadas
emulsificantes, encontrandose una fase en forma de globulos dispersa en otra y el liquido

circundante es la fase continua.
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El producto formado de una polimerizacion en emulsion es una dispersion de particulas
sdlidas extremadamente pequenas en un medio acuoso y No una emulsién propiamente dicha

a pesar de que asi se ltama.

Una dispersion es un sistema coloidal compuesto de una fase dispersa ( que a
temperatura ambiente es un solido) y una fase dispersante ( Que a temperatura ambiente es
un liquido). L.a fase dispersa también se denomina discreta, discontinua o externa. Si la fase
dispersante es liquida a temperatura ambiente, el sistema se& denomina sol; si el liquido es

agua el sistema se denomina hidrosol.

Las emulsiones acrilicas estan compuestas de dispersiones de particulas de polimero
extremadamente finas en un medio no solvente, usuaimente en agua. Estan casi siempre
preparadas de monomeros acrilicos (aigunas veces copolimerizados con monomeros de
estructura quimica diferente como estireno o acetato de vinilo), agua, coloide protector,
surfactante, iniciadores catalizadores, reguladores de acidez, modificadores y auxiliares

antiespumantes.

Se le conoce como polimero acrilico, a fos compuestos gque contienen acido acrilico
{CHz:=CH- COOHR) o ésteres del acido acrilico ( CH. = CH - COOR) (Acrilatos). Existen otro tipo
de compuestos que tienen el prefijo "acril’, que no se incluyen dentro de los acrilicos, que son
compuestos como el acrilenitrilo ( CHz = CH - CN ) y acrilamida ( CHz = CH - CONHa). Los
monomeros acrilicos, alquil acrilatos y metacrilatos, acido acrilico y metacrilico, tienen una
doble funcionalidad, como compuesto vinilico y como éster. La polimerzacion se efectua en el

enlace vinilico iniciado por radicales libres.
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3.4 CARGA CONDUCTORA: NEGRO DE HUMO (1233 14)

Se eligio a el negro de humo como carga conductora, debido a que es un material que
es facilmente dispersabie en {a matriz polimérica de AE-AM en comparacion con el grafito y los
metales, ya que presenta un tamano de particula del orden de 100 a 5000 A siendo ésta la
caracteristica mas importante y tiene un area superficial que varia de 6 a 1100 m:/g to cual

facilita su dispersion en la matriz polimeérica.

El negro de humc es un material de tamanho de particula muy pequefo, siendo su
principal elemento constitutivo el carbon. Es fabricado por descomposicion termica de aceite
y/o gas bajo condiciones cuidadosamente controladas. El negro de humo es formado por

medio de combustion, la cual se realiza en una atmosfera con deficiencia de oxigeno.

lLos atomos de carbén en el negro de humo estan predominantemente en forma de
nucleos aromaticos, los cuales tienden a tener posicion laminar o sea Que estaran como
hidrocarburos aromaticos policiclicos de alto peso moiecular (Fig. 3) Algunos atomos de
carbén se presentan en estructuras no aromaticas y son conocidos como atomos de carbdn al
azar. Esta estructura puede llegar a ser representativa de una cantidad significante de! total de

atomos de carbén en el negro de humo.
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Fig. 3
Negro de Humo: Condensacion de anillos aromaticos y la deshidrogenacion resultante.

L.os factores que hacen que un negro de humo sea diferente de otro son:

1) Tamano del nodulo y area superficial.

2) Compeosicidon superficial e interior.

3) Tamano y forma de los aglomerados.

4) Organizacion atomica

Con el objeto de caracterizar un negro de humo, se necesita fijar un determinado
numero de propiedades basicas o fundamentales y estas pueden ser listadas como sigue:

1) Tamano de particula.

2) Area superficial.

3) Estructura.

4) Composicion final.
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3.4.1 COMPOSICION FINAL.

El contenido de oxigeno e hidrogeno de los N.H. es controlado por el fabricante de
estos, mediante variaciones del combustible, reactor y otros equipos y un cuidadoso ajuste de
las condiciones de operacion. El contenido de oxigeno debe también ser mantenido
relativamente uniforme para evitar un gran numero de problemas en caso de realizarse una

vulcanizacion.

3.4.2 REACTIVIDAD QUIMICA ¥ CATALISIS.

Uno de los aspectos del negro de humo, que frecuentemente no es tomado en cuenta,
es que este material es quimicamente reactivo y que posee ciertas propiedades cataliticas.
El negro de humo tiene un area especifica de superficie comparativamente a otros materiales,
bastante grandes, en base a esto ha sido posible seguir las reacciones guimicas que ocurren

en ella; mediante analisis elementales de alta precision o analisis con trazadores radioactivos.

£] negro de humo es basicamente un donador de e’ y un catalizador basico. El oxigeno
encontrado en su superficie normalmente esta en forma de grupos acidicos y reduce las

caracteristicas basicas del negro de humo

El contenido de oxigeno de un negro de humo es reactivo con la mayoria de los
materiales que reaccionarian normalmente con quinonas, fenoles y lactonas © sus productos al
ser hidroiizados (acidos carboxilicos y fenoles). Los reactivos incluyen iones y radicales libres,
En realidad es dificil encontrar un reactivo que bajo condiciones especificas no muestre accion

quimica con el negro de humo.
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Las reacciones catalizadas por el negro de humo incluyen modificacion en los sistemas
de vulcanizacion, algunas otras, las cuales han sido estudiadas por Puri, muestran
descompaosicion de peroxido de hidrogeno, peroxido de benzoilo y reacciones con bromo y

otros elementos.

3.4.3 APLICACIONES ELECTRICAS.

Las propiedades eléctricas del negro de humo dependen de sus propiedades fisicas y
quimicas y estas son: el tamanoc de particula, estructura, pureza superficial y estructura

cristalina interma. Su resistividad decrece con

a) Un incremento en la estructura de el negro de humo
b) Una disminucién del tamanao de particula.

c) Mas orientacion de los cristales grandes.

L a presencia de-oxigeno volatil o impurezas de grasas incrementan la resistividad.
Usualmente los polimeros son cargados en un intervalo de 10 a 40 % en peso de negro
de humo, con el grado de dispersion suficiente para distribuir las particulas y exponer en la

superficie a el negro de humo y darle un grado de conductividad a e! polimero.

ty
W
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3.5 TINTA CONDUCTORA {15 161719,

En el método PTF (Polymer Thick Film) se utilizan las tintas conductoras como rutas de
flujo de corriente. Una tinta es un liquido, material de alta viscosidad, el cual puede ser
aplicado selectivamente a un substrato dieléctrico por un proceso de impresiéon. La tinta
consiste de un fijador, que puede ser una resina o un producto indérganico y usualmente un
relleno solido . el cual le imparte cualidades estéticas (graficas) o caracteristicas eléctricas,

por lo que cambian las propiedades reologicas.

Existen en el mercado dos diferentes tipos de tintas conductoras tales como:

3.5.1 TINTA CONDUCTORA DE PLATA.

Las tintas conductoras son generalmente hechas por plata cargada dentro de un
resina o polimero ligante, el cual puede ser de Epoxi . Poliuretano o una mezcla de ambos!'®.
El tipo mas comun de tinta de plata usa un termoplastico ligante en un solvente. Este solvente
permite que |a tinta cargada con plata pueda ser impresa con la justa viscosidad y suficiente

vida media.

3.5.2 TINTA CONDUCTORA DE CARBON.

El uso de particulas de carbéon en lugar de particulas de plata tiene dos importantes
consecuencias. La resistencia es incrementada por tres ordenes de magnitud., ademas de que

la resistividad de la tinta de carbon es alta y puede ser variada de 40 a 100 000 Ohms. Este
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amplio rango de resistividad permite un buen resistor de carbon a ser impreso. Una segunda
diferencia importante para las tintas de carbon es la de ser inertes. A diferencia de la plata,
las tintas de carbdon no pueden sufrir electromigracion, esto hace que la tinta de carbon sea
una buena seleccidn para interruptores de contacto donde e! potencial de migracion del metat

se da, la tinta de carbon puede ser impresa sobre la tinta de plata

Un parametro importante eléctrico de el resistor es el TCR (Coeficiente de Temperatura
de la Resistencia), el cual mide el incremento en la resistencia debido a el ascenso de
temperatura. Un vaior positivo de TCR indica un incremento en la resistividad cuando asciende

fa temperatura, un valor negativo indica un decremento.

Otra caracteristica importante de el material es |a temperatura de transicion vitrea (Tg).
Esta temperatura puede ser interpretada como la transicidon de la fase cristalina a temperatura
plastica de el polimero ligante en ia tinta de plata. Esta temperatura puede ser determinada
usando el instrumento examinador diferencial calorimetrico (DSC) donde la temperatura es
moritoreada sobre una muestra seca totalmente cargada y una vacia. La tinta de plata pierde

su rigidez en forma mecanica una vez excedida esta temperatura.

3.5.3 TINTAS CONDUCTORAS PARA IMPRESORAS "7,

Este tipo de tintas se utiliza para impresoras de inyeccion, la cual es una mezcla
acuosa de pigmentos, agua desmineralizada y electrolitos (LiCl,NaOH) en donde estos Gltimos
determinan en funcion de la cantidad que se agregue, la conductividad de la tinta. Estas tintas

tienen una conductividad entre 40 y 150 Ohms/cm.
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3.5.4 APLICACIONES DE LA TINTA.

Una aplicacion muy interesante de |a tinta de carbén es en la que se incorpora a una
Tercera Generacion de Biosensores de Glucosa ¥ | el cual mide amperometricamente a un
bajo potencial las concentraciones de la glucosa, independientemente de 1a concentracion de
oxigeno, pudiendose utilizar en aplicaciones aerobias asi como anaerobias. Esta tinta puede

ser utilizada para producir biosensores impresos.

3.6 SISTEMA SENSIBLE A LA PRESION (TRANSDUCTOR).

Los sistemas sensibles a la presion son aquellos que Nnos proporcionan un cierto tipo de

respuesta cuando se le aplica una fuerza fisica.

Esta respuesta depende de la naturaleza del sistema y consiste en el cambio de una o
mas propiedades del sisterma, como pueden ser cambios en la coloracion, aspecto, formas; o
bien, por ejemplo en ia generacion de una diferencia de potencial como ocurre en ios

piezoeléctricos, la cual es la propiedad que nos interesa.

Algunos sistemas polimericos (Ccompositos) semiconductores presentan como
respuesta a la aplicacion de una fuerza, una disminucion a {a resistencia presentada ai paso
de una corriente eléctrica a través de €l. Esta repuesta es inversamente proporcional a la
fuerza aplicada y por lo tanto conforme mas fuerza se aplique menor sera la resistencia que

se oponga al paso de la corriente eléctrica.
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Para construir un sistema sensible a la presion se requiere de un circuito impreso y un
compoésito semiconductor, Estos sistemas tienen aplicaciones casi ilimitadas en lo que se
refiere a aplicaciones, siendo una de eilas la elaboracion de un Sensor Electronico de

Contactos Oclusales (SECO). El proposito de este sensor sera el de medir y localizar la fuerza

ejercida por el contacto de los dientes del paciente en la oclusién (mordida).

El composito semiconductor debe ser elastico y debe recuperar su forma rapidamente.
Esto implica que debe soportar la presion aplicada sin tener una deformacidon muy grande, que
la deformacidén que pueda sufrir se pierda en cuanto deje de aplicarse la fuerza, recuperando

su forma original en corto tiempo y por ultimo, no debe quebrarse ante la aplicacion del

esfuerzo.

El sistema sensible a la presidon que se elaborara, es para aplicarlo en el Sensor
Electronico de Contactos Ociusales, por 1o que debe cumplir con ciertas caracteristicas que io
hagan confiable en la adquisicion de datos y confortable para el paciente, por io que debe

cumplir con lo siguiente:

- Ser deshechable y econdmico o en su defecto esterilizable. Asi se evitaria el contagio

de enfermedades pues se introduce dentro de !a boca del paciente.
- Con forma ergonomica para comodidad del paciente.

- Tener un grosor menor a 2mm. De esta forma aseguramos un angulo pequefio de

oclusion y una mayor aproximacion en la deteccion de fos puntos prematuros de contacto.
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- Tener buenas propiedades mecanicas ya que se le aplican cargas por mordida

proximas a los 400 kg.

- Contener un minimo de 30 celdas por cm® , para poder localizar los puntos de

contacto con buena precision.
- Ser lo suficientemente flexible para asegurar la independencia entre celdas.

Con estos requerimientos, el pnmer problema fue el disefio de las celdas. Cada ceida
debia tener un compaosito semiconductor conectado a un potencial fijo y a una resistencia en
serie con el fin de formar un divisor de voltaje ( Fig. 4). Asi cuando se le aplicara una presién a
el composito semiconductor éste disminuiria su resistencia eléctrica y la caida de voltaje en la

resistencia conectada en serie cambiaria de manera proporcional a la fuerza aplicada.

Iniciaimente se penso en hacer el sistema sensible a la presion (Transductor) con una
placa de potencial fijo y con un circuito impreso de forma matricial en donde cada elemento de

la matriz seria una ceida con su respectivo compaosito y con su propia linea hacia la resistencia

(Fig. 5).
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-Composito’ ;
semiconductor

GnD

Fig. 4 Divisor de voltaje.

Fig. &
Sistema Sensible a la Presion ( Primer Diseno)

Piczoeléctrico
(composito
semiconductor)
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Pero se desechod esta opcidn, por que al necesitarse 30 celdas/ cm?, cada celda mediria 1.8
mm por lado y la densidad de ias lineas en el circuito impreso de la matriz seria muy alta.
Ademas se tendrian demasiadas lineas hacia la resistencia y la seleccion de la celda requeriria

de muchos dispositivos.

Por estad razon se decidio diseniar las celdas pensando en la manera de disminuir el
numero de lineas para seleccionartas. De esta modo, se disefaron las celdas usando una
malla vertical, una matlla horizontal y el composita semiconductor {( Fig. 6), colocando el
compdsito semiconductor entre las dos mallas, resultando en un arreglo de aproximadamente

3000 celdas sensoras de presion como se muestra en la Fig. 7.

‘Composito :
-senticonductor

o cieuito 1

Fig.6
Sistema Sensibie a la Presion ( Diseno final)
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Fig. 7
Arreglo de las 3000 ceidas sensoras.
Al aplicar una presion a el composito semiconductor, cambia la conductividad eléctrica
de éste. Asi, formando un divisor de voltaje con el composito semiconductor y una resistencia
en serie, se puede medir 1a presion mediante la diferencia de potencial en la resistencia dej

divisor de voltaje.
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TABLA 3. PROPIEDADES FISICAS DE LOS ACRILATOS DE METILO Y ETILO 2.

PROPIEDADES FISICAS:

ACRILATO DE METILO

ACRILATO DE ETILO

Punto de ebullicion
(760 mmHg abs., ° C)

79.9°C

99.3°C

Coeficiente de expansion por °C|{0.00136 0.00133

(15 - 60°C )

Punto de inflamacion Tag copa}44 °F 55°F

abierta (°F)

Puntc de congelacién (°C) < .76 °C < .76 °C

| Peso molscular (Calculado) 86.09 gmol 100.11 gmol
Densidad (a 20° C) 0.9561 g/m! 0.9225 g/ml
Solubilidad en agua (a 20°C, %|5.48% 1.50%
paso)

Solubilidad del agua (a 20°C, %|[2.29% 1.28%
en_peso)

Viscosidad { a 25 “C, Cps) 0.49 Cps 0.56 Cps
Presién de vapor (@ 20°C. mmHg) | 72 mmHg 29.3 mmHg
Punto de ignicién CC ) -3°C g°Cc

Calor especifico (caloria/gramo
QC)

©0.48 caloria/gramo °C

0.47 caloria/gramo °C

Calor de polimerizacion (kcal/kg)

226.0 kcal’kg

156.0 kcalkg

Cailor de vaporizacion (kca/kq)

91.9 kcal/lkg

82.9 kcalrkg

Temp. ebullicidn azedtropo con
agua °C)

71.0°C

82.1°C

% Monomero en el azedtropo con
agua

92.8 %

89.0 %

Concentracidon maxima pemnisible
en el tugar de trabajo
(ppmy)

10 ppm

25 ppm

TABLA 4 . ESPECIFICACIONES DE LOS ACRILATOS DE METILO Y ETILO ¥

ESPECIFICACIONES:

ACRILATO DE METILO

ACRILATO DE ETILO

Ester acrilico (% peso)

Min. 89.5 %

Min. 98.5 %%

Acidez como acido acrilico (%
en peso)

Max. 0.009 %

Max. 0.009 %

Humedad { % peso) Max. 0.1 % Max. 0.1 %
Color natural APHA Max. 10 Max. 10
inhibidor como MEHQ (ppm) 15 - 20 ppm 15 - 20 ppm
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TABLA 5. ESPECIFICACIONES DEL ALQUIL ARIL. POLIGLICOL ETER.
DISPONIL® AES 21 1S ©".

FORMULA QUIMICA:

CoHy7-CgHa-O-(CH2-CH2-0-):5-0SO3Na

Sal sodica de! octil fenol sulfatado y

etoxilado
con 25 moles de oxido de etileno.

ESPECIFICACIONES:

ANALISIS:

Apariencia Liquido transparente amarillo

Material activo 30.0-320%

PH (1% en agua) 6.5~ 7.5

Contenido NaCi Max. 0.8 %

Contenido_material no suifatado Max. 1.5 %

Color Gardner Max. 3.0

Caracter tonico Anidénico

Propiedades: (5] producto presenta excelentes

caracteristicas de polimerizacion por que
combina las propiedades de un emulsificanta
anidnico y las de un no idnico, otorgando un
doble efecto estabilizador. Es especiaimente
adecuado para ecetato de vinilo,
homopolimeros y copolimeros acrilicos.

Nivel de uso:

En general, del 1 al 5% de material activa
calculado sobre ei conteriido de mondmero
usado.

TABLA 6. ESPECIFICACIONES DEL PERSULFATO DE AMONIO *

FORMULA QUIMICA:

NH.)2S:0s

ESPECIFICACIONES:

ANALISIS:

Aspecto. Cristales blancos
Concentracion Min. 89.0 %
Acidez {como acido sulfarico) Max. 0.15 %
Contenido de oxigeno activo 6.5-8.8%
Solubilidad en agua (a25°C ) B0 g/ 100 mi

TABLA 7 . PROPIEDADES DE EL SURFACTANTE PLURONIC™ ™"

Peso Punto Forma Viscosidad | Tension Humecta- |Espuma | Punto de | HLB
molecular de fisica a | (Brookfield) | supeftficial |cién acinamiento
promedio | fusion 20°C Cps dinas/cm 25°C, (0.1% en solucion
°c 25°C, 1.0%.,0.1 }acuoso |acuosa,
0.1% % a °C.1%,10%

50°Cym

m
2000 -29 Liguido {3285 ins ing _ ins o 24 17 1-7
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3.7 TENSOACTIVO.

El primer paso en la sintesis del surfactante PLURONIC es la creacion de un hidrofobo
del peso molecular deseado por la adicién controlada de oxido de propileno a los dos grupos
de propilengiicol. El oxido de etiteno es entonces adicionada a el sandwich del hidrofobo entre
los grupos hidrofilicos, controlados por la iongitud del 10% al 80% (en peso) de la molécula

final. La estructura del surfactante PLURONIC es presentado en la siguiente figura:

CH,

I
HO-(CH2CH,0)x(CHzCHO)y~(CH2CH:O0)x- -H

DISPERSION. Una dispersion es un sistema que contiene particulas soélidas en una
fase continua liquida. Una dispersion es estable en la medida en que los sdlidos suspendidos

resisten la recombinacién.

La floculacion es el crecimiento de una red de particulas debilmente asociadas, que ofrece
una ligera o blanda apariencia, estas particulas pueden ser rapidamente redispersadas por

adicion de baja energia, comoe es el agitar el contenedor manualmente.
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TABLA 8. NEGRO DE HUMO NEGROMEX N - 326 *%,

ASTM PRUEBA UNIDADES N-326
D3265-8 Tinte (IRB No__3) % PROM: 111
D1513 - 86 Densidad kg/m> 455.§

D 1509 - Humedad (Sacos) 2% PROM: 2.8
01508 -~ Humedad (Granel) L PROM: 1.2
| D1506 - & Cenizas ¥ Max. PROM: 0.99

D150 Finos {(Granol) Yo Max. 8.0
D150 Finos (Sacos) %% -Mao.: 12.0
D1514 - 88a Malia No. 35 Yo Max. 0.0011
D1514 - 88a Malla No. 350 Y% Max. 0.1000
3192- 85 Modulo 300% V.S. 247
iRB ‘No. 6
30 PSS
D3192 -85 Tension V.S. IRB +43.5
No. 6 30 PSKMIn.) .
D3765 -89 CTAB m-/qg 85.1
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

Para la obtencion de! composito semiconductor y la tinta conductora se

siguid el

siguiente procedimiento que muestra el diagrama de bloques.

igausqueda deda
. {matriz potimeérica

‘jadecuada;;

Determinacion dét
Negro de: Humn a
emplear.

i |

Dispersidon def Negro.
de'Humo en’la matriz

Laminado -y POoS 1

el composite al

radiacion de I3mpara.

1 | [Obtencién de una
[Botvente | Tinta Conductora

CASTMD 665241

Caracrenzaaén de la Tmta
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4.1 BUSQUEDA DE LA MATRIZ POLIMERICA Y DETERMINACION DEL
NEGRO DE HUMO A EMPLEAR.

El desarrollo experimental se retorno de ia referencia '’, que presentaba el siguiente

método experimental:

1) Determinacion del porciento de sodlidos del copolimero en emuision usado (MMA-ABuU).

2) A el negro de humo utilizado (Negromex, N-328) se le daba un tratamiento térmico con el
fin de eliminarie la humedad a una temperatura de 200 ° C durante 24 hrs.

3) En base a ese % de sodlidos de |la muestra se determinaba el porcentaje de negro de humo
a dispersarse en la matriz polimerica, durante 24 hrs a 100 RPM, adicionandole un tensoactivo
para su facil dispersion.

4) I.a muestra se ponia a secar durante 24 hrs a una temperatura constante de 60 ° C.

5) Esta muestra ya seca se disolvia en CCl,, con el fin de poder Ilaminar el compdsito

obtenido.
Retome este trabajo, pero ahora usandoc un negro de humo obtenido como residuo de
chimenea, usando el mismo procedimiento experimental arriba mencionado. Se uso el mismo
copolimerc de MMA-ABu en diferentes proporciones de los monomeraos.
Cabe hacer notar, que el laminado obtenido mostraba cierto grado de conductividad de
un solo lado y que a concentraciones de 30% a 40% en peso de NH (NH:Negro de Humo)

este compdsito perdia las propiedades mecanicas deseadas. obteniéndose material amorfo y

por lo que era necesario agregar CCl¢ para poder laminaro, provocando la

rigido,
por 1o que sdlo mostraba conductividad eléctrica de un

sedimentacion del negro de humo,

lado, siendo ademas poco fiexible.
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4.2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

Debido a las caracteristicas mostradas por este composito se opto por hacer mas pruebas

con otros polimeros y otro tipo de negro de humo, el método experimental se presenta a

continuacion:

1. Determinacion del % de sdlidos de |a muestra a tratar para determinar e! % en peso de
negro de humo a utilizar.

I. Dispersion del negro de humo en ta matriz polimerica durante un tiempo de 4 hrs.

Ill. Secar durante 24 hrs. |la muestra a una temperatura de 60° C.

V. Formado de la masa o pelicula det compodsito obtenido con el espesor deseado.

V. Medir la resistencia eléctrica o conductividad.

VI. Disolver la muestra en un solvente. el cual sera considerado en funcién del copolimero a
utilizar, para la obtencion de la tinta conductora,

VARIABLES A CONTROLAR:

1 . % de negro de humo.

Il. Tiempo de dispersion.
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Material:
Agitador mecanico.
Vasos de precipitados.
Homo.
Espatula.
Charolas de aluminio para muestras.

Portaobjetos.

Reactivos:
Negro de Humo NEGROMEX N-326.
Negro de humo CABOT.
Negro de humo PEARL BLACK.
Negro de humo de Chimenea.
Copolimero ABU/MMA : C-4, C-6, C-19, C-23.
Latex S/ABU/AMA corrida 7.
Poliestireno en emulsion, muestra 2 BASF.
Copolimero en emulsion de Acrilato de Metilo - Acrilato de Etilo (AM-AE):
M2, M3, M 4, M5, M6,

Tensoactivo PLURONIC.

M1,
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4.3 FORMULACION DEL COPOLIMERO EN EMULSION (M3) "%,

La sintesis del copolimero en emulsion fue realizada con las siguientes materias
primas:
a) Monémeros: Se utilizaron acrilato de metilo y acrilato de etilo de Celanese Mexicana, S.A.
de C.V.
b) Fase continua: Agua destilada.
©) Tensoactivo: Se utilizé Sal sodica del Octilfenol sulfatado y etoxilado con 25 moles de oxido
de etiteno de Henketl Mexicana, S.A. de C.V.

d) Iniciador: Se utilizo Persulfato de amonio de Quimicos Argostal, S.A. de C.V.

Tabla 9. COMPOSICION DEL COPOLIMERO EN EMULSION: M3.

Componentes: Muestra 3 ( M3)
Agua destilada {% _en peso) 50.00

Acrilato de metilo {% en peso) 29.25

Acrilato de setilo (% en peso) 18.50
Tensoactivo (% en peso) 0.9¢

Iniciador (% _en peso) 0.2¢

Total {% en peso) 100.00

Solidos (% en peso) 50.00

Relacién (AM-AE) (% en peso) 80 - 40

Relacion (AM-AE) (% en mob 63.6 -36.4

4.4 PROCESO DE POLIMERIZACION.

El proceso de polimenzacion empleado es el que comunmente se udtiiza a nivel
industrial para obtener latex con una concentracidn alta, y consiste basicamente de dos

etapas:
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a) Proceso Batch. En la cual se adiciona a el reactor una parte de el total de los
monémeros y catalizador ( aprox. el 4% ) formando el latex semilla sobre el cual procedera la
segunda etapa.

b) Procesoc Semicontinuo. El resto de la mezcla de mondmeros se adiciona a lo largo
de esta etapa en forma dosificada.

La sintesis de los copolimeros fue realizada en un reactor isotérmico de vidrno de 2.0
litros enchaquetado con agitador mecanico a 60 rpm, condensador de reflujo, entrada de
nitrogeno, reactor para mezclado con agitador mecanico a 60 rpm y llave de dosificacion,

embudo de dosificacion y termémetro Fig. 8.

La carga de materiales se distribuye en los tanques de la siguiente forma:

1) Reactor. Se adiciona el 35% del agua destilada y et 10% del tensoactivo.

2) Tanque de adicion con agitacion. Se adiciona el resto de agua destilada, tensoactivo
y los monomeros agitando esta mezcla hasta lograr una emulsién. Cuando ya han sido
incorporados los mondmeros, se transfiere una parte al reactor (4.0 %).

3) Tanque de adicion. Se adiciona el 15% del agua destilada y el iniciador

previamente disuelto. Se adiciona una parte al reactor ( 4.0 %)

Se ventea el reactor con nitrégenc 3 veces. La reaccion se inicia elevando la

temperatura en el reactor a 85 “ C.

Cuando ya se ha polimerizado la parte de la emulsion adicionada al reactor, se

continua con la dosificacion de la parte restante de la emulsion, al igual que el catalizador, en
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un tiempo de 3.5 horas cuidando que la temperatura no suba de 85 ° C debido a que la

reaccion es exdtermica.

Al terminar las dosificaciones, elevar ia temperatura de reaccion a 90 © C y controlar asi

4 horas mas.

Fig. 8 . EQUIPO DE SINTESIS DEL COPOLIMERO AM-AE (M3).

: Biwecrr de NZ

Chaqume de /
- catemiemiernto
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4.5 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SOLIDOS 4\

La determinacidn del contenido de sdlidos se basa en la determinacion de
componentes no volatiles en peso del producto a investigar que queda como residuo, tras el
secado del mismo a temperatura elevada bajo condiciones establecidas.

REACTIVOS Y MATERIALES:

- Charolas de aluminio 5 cm de diametro,

- Desecador conteniendo Silica Gel con indicador.
- Espatula de cromo-niquel.

- Termometro de mercurio.

INSTRUMENTOS Y EQUIPO:

- Balanza analitica.
- Estufa de secado.

PROCEDIMIENTO:

1.- Pesar en una charola de aluminio tarada la cantidad suficiente (aproximadamente 1.0 g)
de muestra en la balanza analitica previamente calibrada a cero.

2.- Introducir las muestras en la estufa de secado (previamente temperada a 140° C), por
triplicado.

3.- Transcurrido ef tiempo (30 minutos), dejar temperar [as muestras en el desecador a

temperatura ambiente.
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4.- Pesar finalmente en 1a balanza analitica y efectuar los célculos correspondientes,
promediando los tres valores obtenidos.

CALCULOS:

Pf-C
Y% Solidos=

Pi-C
donde: Pf = Peso final charola mas muestra seca.
Pi = Peso inicial mas muestra humeda.

C = Peso charola vacia (tarada).
4.6 ELABORACION DEL COMPOSITO SEMICONDUCTOR.

Una vez realizada la sintesis de la M3 de AM-AE en emulsion, se mezcia con el
negro de humo en una mezcladora batidora con engranaje planetario. Hasta obtener una
pasta moldeabie, para una buena dispersion se utiliza tensoactivo en pequenas cantidades;
una vez cbtenida la pasta se obtiene un iaminado con la ayuda de una prensa, para cbtener
un espesor de 1.5 mm, posteriormente se le aplica una radiacién de 100 watts durante 4 hrs,

para obtener las propiedades mecanicas deseadas.

4.7 EVALUACION DE LA RESISTENCIA ELECTRICA DEL COMPOSITO.

Para evaluar la resistencia electrica se usoé un circuito con una densidad de 20 tlineas
por cm, disefiado y fabricado ex-profeso. Este circuito se conecta de los extremos de un
multimetro y sobre el circuito se coloca a el composito semiconductor, para aislario se céloco

una tableta dieléctrica sobre el compaosito( Fig. 9). ya aisiado se colocaron diferentes pesas de

1 kg hasta de 13 kg (Fig. 11y 12).
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Pesa
Tableta

Diecléctrica

Composito
Semiconductor

Maltimetro
Circuito

impreso

Fig .9 Sistema polimérico sensible a Ia presion de evaluacion eléctrica experimental

4.8 CARACTERIZACISN POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO ©%,

El microscopio electronico es una herramienta muy util en la caractenzacion de ios
materiales, pues ofrece la oportunidad de observar diversas caracteristicas de estos,
mediante la amplificacion de la imagen de los materiales. gue con el mejor microscopio 6ptico
no llega a ser mayor que x 1000. En cambioc con un microscopio electronico de aita
resolucion, podemos tener una amplificacién de hasta x 1,000,000.

Se puede considerar a grandes rasgos al SEM como un circuito cerrado de TV donde e!
objeto a observar es iluminado por una mancha de electrones en constante movimiento, ios

cuales son emitidos cuando se calienta un filamento de tungsteno ( catodo ) situado dentro

del canon electronico de la parte superior del microscopio.

El sistema de barrido puede usarse para formar una imagen en distintos modos de
operacion:

- emisivo
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- reflectivo

- absortivo

- transmitido

- rayos X

- catodoluminiscencia

- conductividad inducida por el haz

seleccionado el detector a propdsitoc para cada caso ( ver fig. 10 ). Cuandc se usa en modo
transitivo el aparato se denomina STEM.

Para describir un SEM nos referiremos a la figura 10; donde se muestran

esquematicamente las partes que se necesitan para la formacion de una imagen en un SEM.

3
-

e ?
i

&

s

————

4]

Fig. 10 Esquema de) sistema de formacidon de Imagenes en un microscopio electronico
de barrido.
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Ante todo, debemas enfocar el haz sobre un drea muy reducida de ia muestra (~ 100 4),
esto se hace colocando el area de observacion en e! foco de una lente (llamada objetivo), los
electrones emitidos por la muestra son recolectados por los detectores apropiados, en
general estos son cajas de Faraday adaptadas a un fotomultiplicador de centelleo cuya sefal
se amplifica sucesivamente (ganancia de hasta 10%) y se utiliza para modular la potarizacion
de reja de wun tubo de rayos catédicos (TCR), de manera gque se establece wuna
correspondencia uno a uno entre la cantidad de electrones detectada y la intensidad del punto
correspondiente en la pantalla del tubo. La imagen completa de la muestra se construye
finalmente por medio de un generador de barrido que deflecta tanto al haz incidente como al
haz del TCR sincréonicamente, de manera que a cada punto de area barrida de la muestra
corresponde otro en la pantalla. La amplificacion viene dada entonces como la razon entre el

area barrida en |a pantalla y el area cubierta por el haz incidente en la muestra.

La resolucion de este dispositivo se encuentra limitada por vanos factores, de los
cuales los mas impornantes son.

a) Aberraziones de las lentes.

b) Tamano del punto incidente sobre la muestra. Es claro que la resolucién no puede
ser mayor que el diametro del haz electronico, ya que {a sefal detectada es un promedio de
las intensidades refiejadas por cada punto matematico en el area finita que cubre el haz.

c) Razdén senal-ruido. Por supuesto, los amplificadores usados introduciran ruido al
sistema y éste debe ser muy pequefo en comparacion a la sefial coleciada para que la
informacion recogida sea gtil. Esto impone una restriccion a la reduccidn del tamano de punto,
ya que al reducir la corriente del haz para este propdsito, disminuye la senal y el ruido no, por

lo que existe un tamano de punto optimo para lograr la maxima resolucion (~ 100 4 ).
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d) Campos extranos y vibraciones mecanicas. Estos pueden distorsionar el perfecto
barrido del haz y por lo tanto deteriorar la calidad de imagen.

Tomande en cuenta todos estos factores, se puede calcular el poder optico del SEM,
aunque efectuar esto aqui no seria apropiado. Basta decir Que en un SEM modemo la

resolucion Gptima es de 50 4, o que permite amplificar hasta 10° X.

4.9 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO (FTIR).

Este método se basa en la absorbancia de energia infrarroja ocurrida por movimientos
de torsion, flexion, rotacion y vibracion de tos atomos de una molécula, cuando se le hace
incidir un haz de iuz infrarroja a una muestra a determinadas longitudes de onda, !as que son
expresadas en micrones o centimetros reciprocos (cm’') 9,

La multiplicidad de las vibraciones que ocurren ern forma simuitanea produce un
espectro de absorcion altamente complejo que depende de las caracteristicas de los grupos

funcionales constitutivos de la molécula, asi como la configuracién de los atomos @7,

Un espectro de infrarrojo es ordinariamente registrado en numero de ondas, v, que es

el nimero de ondas por centimetro. La relacion entre v y la longitud de onda es:

10°
v (em™ )= (nm)
A
Donde: v = Nomero de ondas por centimetro (cm™ ) (3 x 10 **Hz)

A= tongitud de onda
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La escala de numero de ondas es directamente proporcional a la energia y a la

frecuencia vibracional de la unidad absorbida:

AExp =hc,v(cm’)

Donde: AE,»= Nivel de energia vibracional de separacién
h = Constante de Planck (6.62 x 107 erg’s)
c. = Velocidad de la luz ( 3 x 10'° cmy/s)

Originalmente, los espectros de infrarrgjo (IR) fueron obtenidos con un equipo
dispersivo con un elemento optico de prisma o enrejado para dispersar geométricamente ia
radiacion de IR. Un mecanismo de barrido pasa la radiacidon dispersada sobre un sistema de
ranuras que aisia los rangos de frecuencia que caen sobre el detector. De esta forma el
espectro, que es la energia transmitida a traves de una muestra como funcion de la
frecuencia. puede obtenerse. Este metodo de IR dispersivo tiene muy baja sensibilidad. La
sensibilidad de la espectroscopia de (R puede ser aumentada con un dispositivo Optico
multiple que permite ia deteccion de toda la energia transmitida simultaneamente. Ei
dispositivo optico utilizado es el interferdmetro de Michelson y el equipo de IR que resulta es el
espectrofotometro de infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR). En el desarrollo de la
espectroscopia de infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR) se han extendido las
aplicaciones del interferémetro de Michelson a toda region del IR y no solo para la regidon del

IR lejano como se uso al comienzo de su estudio % 27-28),
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La espectroscopia de IR es usada frecuentemente para estimar la identidad y
concentracion de !as especies absorbidas en sistemas muiticomponentes. El estandar de
calibracion es medir el espectro de una serie de mezclas y usar ecuaciones simuitaneas para

extraer los datos de concentracion deseados

En el analisis de sistemas multicomponentes, hay cuatro clases de problemas
diferentes. En primer lugar, todos los componentes y sus espectros son conocidos, por lo que
se dispone de los datos de calibracidon; en este caso, el método de minimos cuadrados es
apropiado para encontrar la cantidad de cada componente; cuando se realiza la calibracion
precisa, esta calibracion produce datos cuantitativos para mezclas. En el segundo caso. los
espectros de los componentes no son conocidos, pero las concentraciones de los
componentes de interés son conocidos, este caso requiere de un proceso de corretacion
cruzada. En el tercer caso, ninguno de los componentes es conocide. y se aplca un analisis
de factor. El método de analisis de factor provee un limite inferior a el numero de componentes
finealmente independientes presentes en la mezcla y estima los espectros cuando estan
presentes pocos (menos de tres) componentes. £En el ultimo caso, se intenta cuantificar un
numero de componenies desconocidos, se desarrolia el metodo de alineacion por aniquilacion.
Cuando se conoce solo un componente, la cantidad de ese componente puede ser hallado por

sustracciones sucesivas de los datos observados hasta que la alineacion de la matriz

remanente sea reducida a una.

La relacion cuantitativa entre ta concentracion ¢ para un componente en una muestra y

su absorbancia A, esta dada por ia Ley de Lambert y Beer: ©®
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A =abc=logl,/}

Donde i,/ | es el término de transmitancia, y el porcentaje de transmitancia es 100 log
lo /1. La constante a es la absotividad y b es 1a unidad de espesor. Esta ley asume linearidad
fotométrica y la precision del espectrofotémetro. Tradicionalmente, un analisis cuantitativo se
realiza construyendo una curva de calibracion de absorbancia de la frecuencia analizada,
contra la concentracién, y entonces medir la concentracion de una muestra desconocida
usando el pico de la absorbancia o el area de la absorbancia. Cuando se relacionan dos
componentes, es necesaria la medicion de la absorbancia a dos frecuencias para estimar las
concentraciones individuales. Si se requiere, este meétodo se puede extender a mas

componentes.

La espectroscopia de IR cuantitativa requiere la determinacion de la absorbtividad por

calibracion a algun otro metodo.

4.10 PRUEBAS MECANICAS :

PROPIEDADES COMPRESIVAS DE PLASTICOS RIGIDOS. (ASTM: D695 -84)

Campo de aplicacién.
Este método cubre ia determinacion de las propiedades mecanicas de plasticos rigidos

cuando son cargados en compresion a relativamente baja velocidad de carga.
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Significado y uso.
Las pruebas de compresion proveen informacion acerca de las propiedades
compresivas de el plastico cuando es empleado bajo condiciones en las condiciones en la que

son hechas las pruebas.

Las propiedades de compresion incluyen modulo de elasticidad, carga de deformacion
remanente, deformacion en el limite de elasticidad y la resistencia a 1a compresion.

Especimenes de prueba.

Para materiales bajo 3.2 mm (1/8 in) de espesor, el modulo elastico es requerido y la

proporcion de esbeltez no provee informacion a lo largo de el compresometro, por 1o que se

[ — 1

Numero de muestras de prueba.

requiere una forma :

5 muestras: En caso de ser materiales isotropicos.

10 muestras: En caso de ser materiales anisotropicos.

Rapidez de prueba.
La rapidez estandard de prueba cae en 1.3 + - 0.3 mm ( 0.050 + - 0.010 in/min)

Procedimiento.
1. Medir el ancho y espesor de la muestra cercano a 0.01 mm (0.001 in) en varios

puntos a lo largo de su longitud. Calcule y registre el valor minimo det area seccional. Mida la

longitud de la muestra y registre el valor.

54




Caracterizacién de un Sistema Sensible a la Presién por medio de Tintas
Conductoras

2. Registrar la maxima carga soportada por el material durante {a prueba ( usualmente
al momento de la ruptura).
Equipo:
Maquina de prueba de tensidon y compresion modelo DY.22, Adamel - Lhomargy.
Capacidad: 500 daN sobre el rango completo de velocidades.

Medidas de carga: Pantalla de digitos numericos de 31/2, precision de 0.5 % de la

medida de 1 digito.

Eleccion de la celda de carga: 5, 10, 50 6 500 daN.

Al realizar estas lecturas se vanara la carga usando dos placas de cobre con forma
cuadrangutar haciendose un sandwich con el composito, cada placa ira conectada a un polo

de un multimetro para registrar la variacion de la resistencia electrica conforme varie la carga.

4.11 PRUEBAS MECANICAS: METODO DE PRUEBAS ESTANDARD PARA

PROPIEDADES DE TENSION DE PLASTICOS ASTM D 638 - 91

Significado y uso.

Este meétodo de prueba es disenado para el control y especificacion de materiales
plasticos. Estos datos son usados para caracterizacion cualitativa y para investigacion. Las
propiedades de varian con la preparacion del especimen y con ia rapidez y ambiente de

prueba. Las propiedades pueden proveer datos para disefos de plasticos de ingenieria.
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Especimenes de Prueba.

Plasticos no rigidos. El especimen de prueba tiene la forma siguiente y las dimensiones

que se dan en el tipo IV del ASTM D 638 - 91, con un espesor de 0.16 in { 4 mm ) o menos.

—

Condiciones.

Las condiciones que deben prevalecer para los especimenes de prueba a 73.4+/-

3.6°F (23+/- 2°C) y 50 +/- 5% de humedad relativa por no mas de 40 horas.

Numero de especimenes de prueba.

€l numero de especimenes de prueba son cinco para cada muestra en caso de

materiales isotropicos.
El numero de especimenes de prueba son de diez para cada muestra en el caso de
ser materiaies anisotropicos.
Rapidez de prueba.
t.a rapidez de prueba es de 0.2 +/- 25 % in/min.
Procedimiento.
Medir el espesor de ias muestras no rigidas.

Llevar los especimenes a las agarraderas de la maquina de prueba, alineando a lo

largo dei eje del especimen.
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4.12 DETERMINACION DE LA TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA
POR CALORIMETRIA DEFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

PRINCIPIO:

El analisis térmico lo define ICTA (Confederacion Internacional para el Analisis Térmico)
como “Término que cubre un grupo de técnicas en las cuales una propiedad fisica de una
sustancia y/o sus productos de reaccion son medidos como funcion de la temperatura”. La
calorimetria diferencial de barrido (DSC), junto con ia termogravimetria, son los métodos mas
usados de analisis térmico en la ciencia de los polimeros ¢,

Las curvas de DSC refiejan cambios en la energia del sistema. cambios que pueden
ser de origen quimico o fisico. La técnica es particularmente usada para polimeros por que ia
polimerizacion o ios cambios de estructura son acompanadaos casi invanablemente por efectos
energéticos tales como cristalizacion y puntos de fusion., curado y otras reacciones, y la

temperatura de transicion vitrea (Tg).

E! estudio de la transicion vitrea Tg por DSC se realiza en equipos especializados de
Perkin Elmer, Dupont, etc., los cuales constan de un circuito de temperaturas medias que mide
y controla la temperatura en dos recipientes, uno de referencia y el de muestra. los que se
ajustan a un programa predeterminado de tiempo y temperatura. Esta temperatura se
representa sobre uno de los ejes de un registrador x - y. y el de referencia, suministrando
energia para calentar la resistencia situada en cada recipiente hasta que ias temperaturas se
mantengan iguales. Cuando la muestra experimente una transicion térmica, la potencia de las

dos resistencias se ajusta para mantener sus temperaturas, y entonces se registra sobre el




Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

segundo eje del registrador una sefal proporcional a la diferencia de potencia. E! area situada

bajo la curva resuitante es una medida directa del calor de transicion.

Cuando se llega a la region de transicion vitrea, tiene lugar la cristalizacién donde hay
un descenso considerable en la capacidad calorifica (ACp ), registrandose un descenso en la

curva y después vuelve a estabilizarse.

El incremento en la capacidad calorifica a la Tg representa una suma compleja de
efectos conformacionales y vibracionales. Hay varios puntos sobre la curva que pueden
tomarse arbitrariamente como Tg, e! método mas generalizado de obtener un valor de Tg es
el siguiente: Trazar tangentes en los cambios de pendientes pronunciadas (antes y despues
del descenso), se traza una recta entre los puntos de las tangentes, y el punto intermedio se

toma como referencia y se lee en el eje x el valor correspondiente de temperatura Tg.

La Tg de un copolimero al azar es generalmente una funcidn monotonica de su
composicion, y da una Tg simple; pero la situacion es mucho mas compleja para copolimeros
en bloque (AB) con blecques incompatibles; dos regiones de transicién corresponden

aproximadamente a sus homopolimeros A y 8.

El incremento en la Tg sobre los polimeros con cadenas entrecruzadas es la base de
un procedimientc que es ampliamente utilizado para la caracterizacién de el grado de curado
de una resina, que corresponde al aumento de Tg que sufre el material despues de un tiempo

de calentamiento a una temperatura alta.
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Las muestras se deben correr entre S0 a 60 ° C antes de la Tg esperada y la velocidad
de calentamiento dependera de !a naturaleza de la muestra y el valor de Tg esperado. Esto

con el fin de que se estabilice la linea base del equipo que debe ser horizontal.

REACTIVOS Y MATERIALES.

- Nitrogeno tiquido.

- Charolas de aluminio portamuestras.

INSTRUMENTOS Y EQUIPO.

- Balanza analitica.

- Diferential Scanning Calorimeter 2100 DSC Dupont Instruments.

PROCEDIMENTO.

1.- Se pesan aproximadamente 25 mg de muestra previamente seca segun e} procedimiento

para formacion de peliculas sobre la charola de aluminio, en la balanza analitica.

2.- Colocar la charola sobre el portamuestra del instrumento, enfriar el portamuestra con

nitréogenc liquido.
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3.- Establecer en el equipo las siguientes condiciones:
Atmosfera interior: Nitrégeno.

Intervalo de Temperaturas: -80°C a BO°C

Velocidad de calentamiento: 10°C/ min

Peso de la muestra

4.- Comenzar el barrido cuando el portamuestras tenga la temperatura inicial de lectura

5.- Localizar la Tg sobre la grafica mediante el software del equipo e imprimir la grafica
4.13 MEDIDA DE ADHESION PARA PRUEBA DE CINTA (ASTM: Vol. 06. 01.)

Estos métodos cubren procedimientos para asegurar la adhesion de las petliculas a

sustratos metalicos por la aplicacion y remocion de una cinta sensible a fa presion sobre los

cortes hechos en la pelicula.

Método A - X-corte de la cinta de prueba.
Hemramienta de corte. Cutter para cortes rapidos y precisos.

Guia de corte. Una regla metdlica.

Cinta. Una pulgada ( 25 mm ) donde una cinta semitrcnsparente con una resistencia
adhesién de 40 +/- 2.5 oz/in. ( 44.6 +/- 2.8 g/ mm). La adhesion no cambia por mas que +/-

6.5% de sus valores medidos.
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Especimenes de prueba.

Cuando este método es usado a campo abierto , la estructura del articuio sobre el
cual se va a realizar la prueba de adhesion se cubre con et especimen de prueba.
Para aplicar en materiales de laboratorio, uno determina las condiciones de

composicion y superficie en las que uno desearia determinar {a adhesion.

Procedimiento.

Seleccionar una superficie libre de impurezas e imperfecciones y aplicar 1a muestra a
probarie su adhesividad. Posteriormente se hace un corte de 40 mm de largo, adheririe una

cinta adhesiva sensible a la presion y una vez adherida, jalar y ver que tan adhesiva es la

muestra.
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5. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los resultados experimentales se divide en dos partes:

parte a) La cual muestra los resultados de la caracterizacion y obtencion dei composito
semiconductor.
parte b) Se refiere a la caracterizacion y obtencion de una tinta conductora. .
Para la busqueda del polimero que se requeria para elaborar el composito semico
nductor se comenzo obteniendo primero el porciento de sdlidos de cada muestra y de
esta manera poder determinar el porcentaje de negro de humo a emplear en ia matriz
polimérica. La siguiente tabla muestra ios resultados obtenidos de el contenido ( % ) de
solidos que tenian los polimeros en emulsion utilizados.

Tabla 9. Contenido (%) de Sélidos de los Polimeros en Emulsion Utilizados.

POLIMERO EN EMULSION UTILIZADO. % DE SOLIDOS.
Poliestireno 46.44
S/ABU/AMA . Comida 7 4.16
ABU / MMA c-4 20,55
ABU / MMA c-6 20.2
ABU / MMA C-19 22.85
ABU / MMA c-23 17.52
AM - AE M -1 49.99
AM - AE M-2 49.99
AM - AE M-3 49.99
AM - AE M -4 49.99
AM - AE M -5 49.99
AM - AE M -6 49.99

Una vez obtenido este dato se procedio a realizar pruebas de dispersién de el

negro de humo dentro de ios diferentes polimeros en emulsion a usar.
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5.1.1 DISPERSION DE EL. NEGRO DE HUMO (NH)

POLIESTIRENO EN EMULSION.

La primera muestra a utilizar fue el poliestireno en emulsidon proporcionado por
BASF, se uso la cantidad de 10 % en peso de negro de humo y se procedio a realizar
ia dispersion durante 24 horas a 25 RPM, tiempo en el cual se realizo una buena
dispersion, posteriormente se trato de obtener una pelicula sin exito, ya que al secarse la
muestra esta se fragmentaba de tal manera que se obtenia como polve. Debido a esto

se busco otro polimero.

COPOLIMERO EN EMULSION S/ ABU / AMA (Corrida 7).

Se hicieron muestras hasta el 30 % en peso de negro de humo, debido a que a
una concentraciéon mayor, la muestra se fragmentaba al estar ya seca. La muestra era
secada a una T= 60° C. Se obtenia una peiicula flexible por abajo de! 30% en peso de
negro de humo. El tiempo de dispersion fue de 24 horas con 35 RPM. La siguiente tabla

muestra los resultados obtenidos de dispersion.

Tabla 11. % EN PESO DE NEGRO DE HUMO EN S/ABU /AMA .

% de negro de g/ml negro de Volamen (mi}) Gramos de Comportamiento
humo. humo de la emulsion. | negro de humo. eléctrico.
5 0.002 20 0.04 Aislante
10 0.004 20 0.08 Aistante
20 0.008 20 0.186 Si conduce
25 0.01 20 o2 Si conduce
30 0.012 20 0.24 Se fragmenta
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La maxima carga fue de 25 % de NH y mostraba una resistencia eléctrica de 1 MQ, y la

resistencia requerida es de 10 - 100 k22, por lo que se utilizé otra matriz polimérica.

COPOLIMERO EN EMULSION DE ABU / MMA.

Se prepard una muestra de C - 4 con 5 % de negro de humo, con un tiempo de
dispersion de 24 horas, pero solo dispersaba parciaimente al emplear el Tensoactivo
PLURONIC®, ya que se separaban las fases por la floculacion del NH.

Lo mismo ocurrio con la muestra al 10% de negro de humo. No se dispersa el NH
con sélo 1a ayuda del rotor.

Debido a esta dificultad, se hicieron pruebas cualitativas de dispersion del negro
de humo en el copolimero, agregandosele aproximadamente el 40% de NH: Los
resultados se enlistan en ia siguiente tabla.

Tabla 12. Resultados de dispersion de NH en el Copolimero ABU/MMA

Copolimero % de negro de | Tiempo de Grado de Conductividad
ABU / MMA humo. dispersion. dispersion
cC-4 40 S min. Buena -
c-6 40 5 min. Buena 300 KO
C-19 40 5 min. Mala -
C-23 40 5 min. Buena -

Las muestras posteriormente se pusieron a secar a una temperatura de 50 > C.
La muestra C - 6 ya seca forrna una pelicula flexible, con buena elasticidad la cua! es
requerida para hacer un sistema sensible a la presion. Al medirle ia resistencia eléctrica
muestra una resistencia del orden de 300 K22, la cual esta en el orden de un material
semiconductor, pero esta no es homogenea y que sdélo se registra de un sélo tado del
composito. Este mismo compasito, al agregarie CClg forma una tinta, de baja adhesion y

se controla la viscosidad en funcion de la cantidad de solvente.
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Debido a que el copolimero ABU / MMA C-6, con 40 % en peso de NH muestra
una resistencia eléctrica de 300 KO, la cual es muy alta para nuestros propdsitos y
considerando que ‘@ un porcentaje mayor de NH, el composito comienza a perder las
propiedades mecanicas deseadas. volviendose fragil y quebradizo, por lo que se optd

por buscar otra matriz polimérica.

COPOLIMERO EN EMULSION DE AM - AE.
Este copolimero es del tipo de polimeros acrilicos termoplasticos, que son

considerados generalmente inertes, poseen buena resistencia a la hidrdlisis vy a la

degradacion con luz ultravioleta.

El negro de humo es dispersado con la ayuda de un mortero, debido a que con
un rotor con aspas no se podia debido a que se obtiene una pasta, para una mejor
dispersion se usé Tensoactive PLURONIC® en pequenas cantidades. Se disperso NH

en todas las muestras de AM - AE, donde se vana la relacién en peso de los

monémeros; la resistencia eléctrica mostrada se lista a continuacion:
Tabla 13. Resistencia eléctrica de AM - AE.
Muestra del Copolimero Negro de humo (g ) Resistencia eléctrica (02)
AM-AE
M1 1.50 MO
M2 1.50 MO
M3 1.50 35 kO
M4 1.50 Mo
M5 1.50 MO
MS 1.50 3.5 k2
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Los resultados obtenidos con lfa prueba de dispersion muestran que los que
mejores valores en cuanto a resistencia eléctrica son la M3 y la M6, aunque todas estas
muestras tienen una aita polaridad, por lo que los laminados obtenidos son muy
pegajosos. La M3 es la que tiene mejores propiedades mecanicas por lo que es la mas

viable opcién para elaborar el composito semiconductor sensible a la presién, asi como
la tinta conductora.

5.1.2 CARACTERIZACION ELECTRICA DEL COMPOSITO

La matriz polimeérica seleccionada fue ia de AM -AE, siendo sélo las muestras M3
y M6 las que eran menos polares (pegajosas) .

Se disperso en la matriz polimerica 4 tipos de negro de humo, ios cuales dieron
los siguientes resultados:

a) Negro de humo de chimenea: No dispersa, debido a que no es hidrofiiico lo
que provoca que fiocule el negro de humo y no muestran conductividad eléctrica los
compositos obtenidos.

b) Negro de humo PEARL BLACK: Al dispersarse en la matriz polimérica se
obtiene una pasta, la cual se lamina y muestra valores de conductividad en funcion de ia
concentracion de NH, con valores muy semejantes al negro de humo CABOT.

c) Negro de humo CTABOT: Tiene las mismas caracteriticas que el NH PEARL
BLACK, aunque las muestras obtenidas no son tan pegajosas.

d) Negro de humo NEGROMEX N - 326: Se utilizan cantidades menores de NH,
por lo que a porcentajes menores presentan la resistencia electrica deseada y sin que
sea pegajosa 1a muestra.

Debido a que el negro de humo PEARL BLACK y CABOT tienen e! mismo
comportamiento eléctrico, se trabajo solo con ei NH CABOT. A los compositos obtenidos

se les evalua la resistencia eléctrica con ayuda de un circuito impreso y un multimetro
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digital, los resultados obtenidos con la M3 y M6 se muestra a continuacion en las
siguientes graficas.

La figura 11 corresponde a la M3, la cual muestra un comportamiento de tipo
exponencial entre la relacién de negro de humo y la conductividad. Se presenta el
comportamiento eléctrico de el composito a 30 y 40 % de NH CABOT, este
comportamiento eléctrico es muy semejante, manifiestan ia misma rapidez de respuesta
en la disminucion de la resistencia eléctrica

La figura 12 muestra el comportamiento de el composito de M6 con una
proporcion de NH de 30% en peso, la sensibilidad eléctrica mostrada es menor que en lel
composito con M3; el composito con M6 tiene un valor mas alto de resistencia eléctrica.

En base a estos resultados, se decidio trabajar solo con la M3, ya que requiere
una menor carga de NH.

Es sabido que un negro de humo aumenta su conductividad eléctrica cuando
aumenta la porosidad en su superficie y mayor tamano de particula, por io que se decidio
trabajar con NH NEGROMEX N - 326.

Por lo tanto, los materiales a utilizar para elaborar el composito seran:

- La M3, con una relacion 60 - 40 % en peso de AM - AE respectivamente.
- Negro de humo NEGROMEX N - 326.
- Tensoactivo PLURONIC L - 61
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Figura 11.
Grafica de variacion de la resistencia eléctrica (2) Vs. Carga ( g ) de la M3 de AM-
AE con %’'s de NH CABOT.

Vanscian ue a tesitiencis FACHCA (nluna} V3 Carga (g det Camnosito AG.AM Con o "% dm NI

Figura 12.
istencia eléctrica (£2) Vs. Carga ( g ) de la M6 de AM-

Grafica de variacion de la res
AE con 30% de NH CABOT.
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Tabla 14. Valores de resistencia eléctrica del composito en funcion de % de NH

NEGROMEX N - 326.

% _de NH NEGROMEX N - 326 Resistencia eléctrica [}

5.00 2.35 MO
10.00 1.3 MDY
15.00 0.8 MO
20.00 300 KO
25.00 180 Ko
30.00 25 KO
35.00 15 KO
40.00 2 Ko

5.1.3 CARACTERIZACION POR LA PRUEBA DE COMPRESION
{basado en la norma ASTM 695 - 843)

Posteriommente, se selecciono ia muestra de 30 % en peso de NH para realizarie
la prueba de compresion, debido a que manifiesta un valor de resistencia eléctrica de
25 K2, el cual es un valor optimo para emplearse en un sistema de medicion, y en la
grafica 3 se observa la variacién de la resistencia eléctrica en funcion de ia carga
aplicada. Debido a que esta variacidn es registrada usando dos tabletas de cobre
cen un area de 25 cm2 | en forma de sandwich y los extremos de las tabletas se
conectan a el muitimetro. registrando una resistencia eléctrica iniciat del compaosito
de 2 KQ en lugar de ser de 25 K, debido a que ilas tabletas aumentan su
conductividad. Ei material soporta cargas de hasta 400 kg en un area de 25 ¢em?2 | La
resistencia eléctrica tiende a cero en forma exponencial. Esta se repitio en 5 pruebas

y los valores de la figura 13 son promedio.
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Figura 13.
Prueba de compresion del composito al 30% de NH NEGROMEX N - 326 y su
variacion de la resistencia eléctrica al aplicarle una carga.

GRAFICA DF COMPRERION Y SU VARIAGION DI LA RESISTENCIA ELECTRICA.

RESSTENCIA FLECTAICA (Onne)

cancana

Esta prueba - ASTM 695-84 - se modifico segun nuestras necesidades, las cuales
eran obtener la ecuacidon caracteristica del composite al aplicarle una carga sobre su
superficie y nuestro limite fue la fuerza de 400 kg, la cual es equivalente a la maxima
fuerza aplicada por mordida. La ecuacion obtenida fue [a siguiente:

Y =1110.3 exp { -0.0026 X )
Donde:
X = Fuerza aplicada

Y = la resistencia eléctrica obtenida como consecuencia de la fuerza

apiicada.
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5.1.4 CARACTERIZACION POR PRUEBA MECANICA DE TENSION
{ASTM: D 638 - 91)

Debido a que la muestra del composito a 30 % en peso de NH tiene un valor de
resistencia electrica adecuado para su Uso en sensor eléctronico de contactos oclusales,
se decidio so6lo realizarle la prueba de tension solo a este composito. La siguiente tabla

muestra los resultados obtenidos.

Tabla 15. Valores de la prueba de Tensién( a la ruptura)

del composito a 30% en peso de NH.

Carga { daN) Elongacion (mm)
0.8 268
0.8 240
0.8 236.9
0.9 256
0.8 270
0.9 287
0.8 236.8
1.0 293
0.8 233.5
0.9 284.5

- Resistencia a la Tension { ASTM 638 - 91) = 7.687 Ibfin2
» % de Elongacion a ia ruptura ( ASTM 638 - 91 ) = 1465
« Desviaciéon estandar = 0.125

Su comportamiento en la grafica obtenida esfuerzo-deformacion da un material

duro y tenaz.
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5.1.5 CARACTERIZACION POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las muestras se prepararon haciendo pequenos cortes y poniendolas en
nitrogeno liquide, para que pudiera realizarse la fractura de la muestra, la cual es la
zona a observar en el microscopio, ya que como es un polimero amorfo no se podria
realizar una buena fractura y por consecuencia no se podria observar en el microscopio.

Se reportan solo las micrografias del composito mas representativas, a las
concentraciones de polimero puro, 15% de NH, 30% de NH y 40% de NH, (Figuras 14,
15, 16 y 17 respectivamente) siendo la muestra a el 30 % de NH la que muestra una
resistencia eléctrica acorde a nuestros propositos para su aplicacion en el sensor
eléctronicc de contactos oclusales (SECOQO). Las micrografias se presentan a

amplificaciones de 150 X, 500 X, 1000 X y 2000X.

Fig. 14 a, b, c, Micrografia dei Copolimero en Emulsion AM - AE (Puro: 0 % de NH)

Fig 14 a. Amplificacion 500X. Fig 14 b. Amplificacion 1000X.
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Fig. 15 c Ampilificacién 1000X Fig. 15 d Amplificacién 2000X
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Fig. 16 a, b, ¢, d. Micrografias del Composito a el 30 % de NH.

Fig. 16 b Amplificacion 150X

Fig. 16 c Amplificacion 1000X

Fig. 16 d Amplificaciéon 2000X
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Fig. 17 a, b, c, d. Micrografias del Composito a el 40 % de NH.

Fig. 17 a Amplificacion 50X Fig. 17 b Amplificacion 150X

Fig. 17 ¢ Amplificacion 1000X Fig. 17 d Amplificacion 2000X
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5.1.6 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO (FTIR)

Los espectros de infrarrojo son registrados usando una técnica de refieccion

difusa. Las muestras lanminadas son preparadas diluyendolas en CCl4 para obtener una

pelicula translucida del composito y asi poder obtener sus infrarrojos.

Ei composito analizado es un sistema multicomponente, en donde ninguno de los
espectros de los componentes son conocidos. A continuacion de presentan los
infrarrojos de los compositos a el % de NH., 15% de NH, 30% de NH y 40% de NH,
siendo estas muestras las mas representativas y son las figuras 18, 19, 20 y 21
respectivamente. A el final de las figuras se hace una tabla de los grupos funcionales
que se encuentran en las diferentes concentraciones de NH y se hace un analisis de los

resultados obtenidos

Fig. 18 infrarrojo del Copolimero en Emulsion AM - AE (0 % de NH ).

Mmaa 82 @

i
—

ﬁ; 5%

)
—
s

)

18
H
P

X TRANSHITTANG
50

3

N‘t noo 3Io0oo 3fon 2800 240D 2600 1609 i200 800 Joo
HAVENUM2ER

77




Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presién por medio de Tintas
Conductoras

Fig. 19 Infrarrojo del Composito a el 15 % de NH en peso.
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Fig. 21 Infrarrojo del Composito a el 40 % de NH.
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5.1.7 GRUPOS FUNCIONALES QUE SE ENCUENTRAN EN LOS
ESPECTROS DEL COMPOSITO.
Composito semiconductor { Fig. 19 a 21).
A. C-OH FENOL

COOH ACIDO CARBOXILICO
_O-0O-

hal - C - Hgy

C = 00R ESTER

B

c

D

E. CHO
E

G. Ar AROMATICO
H -CH

. -CH

J. €-0-C ETER
K. -CH

L. -CH3z-OH

M. -O-0O-

N. -CH

Copolimero AM - AE (60-40) % en peso (M3: Fig 18)

A.C=0 G.R-C-0-C
B8. CHa-CHz o)
C. CH3-CHa H.R-(‘:-O-C
D. R-C=0O 6

or

Y . Ester Vinilico.
E. CH3-CH2 vecino a C=0

F. CH3-CH2
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5.1.8 DETERMINACION DE LA TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA POR
CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

Debido a que nos es desconocido el comportamiento térmico del composito

semiconductor, buscamos determinar las Tg's de e}

concentraciones de

obtenidos se muestran en las figuras 22 a 26 y se va incrementando la concentracion de

NH.

Tabta No 16 .

Valores de Tg del AM - AE a diferentes porcentajes de Negro de Humo

composito en un

{ Composito ) por la técnica de DSC.

intervalo de

NH, que va de 0, 15, 30, 35 y 40 % en peso. los resultados

MUESTRA , CONCENTRACION DE NH.

Ig (°c)

0 % de NH, Copolimero de AM - AE

18 Tg=7.80, 28 Tg=-13.30

15 %

2.86
30 % 4.73
35 % 18 Tg = 5.59 . 28 Tg = 64.50
40 % 18 Tg =430, 23 Tg = 73.07
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Fig. 22 Diagrama de DSC de! Composito a 0% de NH.
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Fig. 24 Diagrama de DSC del Composito a el 30 % de NH.
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Dsc Giim G Vo740

] un Dets: 7oter-07  om: 30
Comesnt: ATM DI N2 VEL D Cal. 10°TsMIn
—o. 1]
=2 1 R
=
=
[~
’£5 —o.3-4
e S.moc @
w —o. on3a®/a
10.98T
—o-t3s = B 23 155
Tomperoture (*o Gancral v4.1C Duront 2100

83




Col

Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presién por medio de Tintas

nductoras

Hat Fisv M)

Hoat Fox /gl

Fig. 25 Diagrama de DSC del Composito a el 35 % de NH (Amplificacion ).
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Fig. 26 Diagrama de DSC del Composito a el 40 % de NH (Ampilificacion).
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5.2 PARTE b)
"OBTENCION Y
CARACTERIZACION
DE UNA

TINTA CONDUCTORA."
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5.2.1 OBTENCION DE LA TINTA CONDUCTORA.

La tinta conductora se obtuvo a partir det composito de acrilato de metilo-acrilato

de etilo y negro de humo; se tomo una muestra a el 40 % en peso de negro de humo y

se diluyo en los siguientes solventes:

- Solvente de CCly
- Solvente de acetona
- Solvente de Thiner estandar para acrilicos

El CCly vy la acetona provocaron que el composito se gelara y no se obtenia la
tinta conductora.

El Thiner estandar para acrilicos, si diluia a el composito obteniendose una tinta;
para aumentarle la conductividad eléctrica se le agregaba una cantidad mayor de negro
de humo péro perdia sus propiedades adhesivas y se fragmentaba a! secar. Debido a
esto se decidio incrementar su conductividad eléctrica con grafito. ademas del negro de

humo.
Par resultado se obtuvo la tinta conductora de una resistencia eléctrica de 40 ¢¥cm. La

formulacion que dio estos resultados fue:

100 phr de composito al 40 % en peso de negro de humo.

- 20 phr de Thiner estandar.

. 15 phr de negro de humo.

- 10 phr de grdfito al 99.99 % de pureza.
PROCEDIMIENTO:

Se colocan todos los materiales en un recipiente de 1 litro, estos se mezclan con

la ayuda de un rotor con aspas a 100 RPM durante 4 horas, pasado ese tiempo se

obtiene la tinta conductora a la cual se le controla la viscosidad segun la cantidad de
Thiner estandar agregada.
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5.2.2 CARACTERIZACION POR LA PRUEBA DE ADHESION
(ASTM D 3359-83).

La tinta se aplico en una superficie lisa de Nylén, aplicandose por medio de
Serigrafia; Para ello se prepararén positivos del disefio de el circuito impresoc que se
realizé con el paquete de disefo de circuitos Tango, estos positivos se utilizaron para
hacer mallas de serigrafia con la forma de los circuitos a utilizarse en el Sensor
Electronico de Contactos Oclusates ( S.E.C.O. ). Una vez hechas las mallas se apiica la
tinta con 1a ayuda de un rasero, filtrandose la tinta sobre la malla y dejando la forma def
circuito impreso, la viscosidad se controla con el Thiner estandar para acrilicos. una
vez aplicada la tinta con la malla. se procedio a aplicarle cinta adhesiva sobre la
superficie del circuito, de tal modo que al jalarle la cinta vieramos si despegaba o no la
tinta de la superficie de Nyion. Se realizaron 10 pruebas, en 3 se despegaba una parte
de la tinta, en 2 se despegaba totaimente la impresion y en 5 no se despegaban las
lineas impresas de l|a tinta

Estos resultados reflejan que la tinta no tiene un mezclado homogeneo, ya que
unas partes eran muy adhesivas, otras no tanto y otras despegaban totalmente,

ademas de que influye ei espesor de ia tinta aplicada con la mailla.
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5.2.4 CARACTERIZACION POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE

BARRIDO.
La muestra se preparo aplicando una pelicula de la tinta sobre el portamuestra.
Las micrografias se presentan a amplificaciones de 150 X, 500 X, 1000 X, y 2000 X.
( Figuras 27 a. b, c y d respectivamente )
Fig. 27a Micrografia de la Tinta Conductora, amplificacion 50X
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Fig. 27c Micrografia de la Tinta Conductora, amplificacion 1000X.

Fig. 27d Micrografia de la Tinta Conductora, amplificacion 2000X.
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5.2.5 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA
DE INFRARROJO ( FTIR ).

El espectro infrarrojo obtenido fue registradeo usando la técnica de refleccion
difusa. La muestra de tinta es secada hasta obtener un polvo y asi poder obtener el

infrarrojo.

La figura 28 presenta el infrarrojo de la tinta y se obtiene de ahi a fos grupos funcionales

que hay en la tinta conductora.

Fig. 28 Espectro de Infrarrojo de la Tinta Conductora.
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5.2.6 GRUPOS FUNCIONALES QUE SE ENCUENTRAN EN LOS
ESPECTROS DE FTIR DE LA TINTA CONDUCTORA.

40
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92




Caracterizacion de un Sistema Sensible a la Presion por medio de Tintas
Conductoras

5.2.7 RESULTADO DE LA DETERMINACION DE LA TEMPERATURA DE
TRANSICION VITREA POR CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO
(DSsC).

La tinta se seca y se le determina la Tg, ia figura 29 presenta el comportamiento

térmmico de la tinta y se determina el valor de la Tg de |la tinta conductora.

Fig. 29 Diagrama de DSC de {a Tinta Conductora.
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5.3 ANALISIS DE RESULTADOS

La matriz polimerica que dio los resultados esperados para su uso en el S.E.C.O.
fue el copolimero de AM - AE usando una relacidon 60 - 40 en peso de monomeros; Si se
varia dicha relacién, los resultados en cuanto a comportamiento eléctrico son muy
buenos, sélo que son mas adhesivos, lo cual es indeseable para suuso enel S.EC.O.

La carga conductora optima fue el negro de humo NEGROMEX vy debido a que
este negro de humo no es hidrofilico, fue necesario el emplec de un tensoactivo para
poder dispersar et negro de humo y obtener una pasta moldeable

El sisterma AM - AE mas negro de humo al 30 % de NH, nos da por resultado en
la prueba de compresion , que el material soporta cargas de hasta 400 Kg en un area de
25 cm? sin sufrir deformaciones, la resistencia eiéctrica tiende a cero de manera
exponencial.

La prueba de tension soporto una carga de promedico de 900 daN con una
elongacion de 273 mm, lo cual es consecuencia de que el compositoc se elaboro a
temperatura ambiente, lo cual no permite gue sinterice completamente el composito, 1o
cual afecta su resistencia a la tensidon, por lo que es recomendable aplicar U.V. durante
una hora © laminar el composito aplicandole calor a una temperatura cercana a ia de

fusion, esto con el fin de mejorar su res:stencia a la tensién.

La microscopia eléctronica de bamdo, nos dice que a mayor % de NH, se van
formando aglomerados de NH, los cuales son cubiertos por el copolimero AM - AE: a un
40% de NH el aglomerado ya forma una red continua. teniendo contacto particula-
particula de NH, causa por la cual se vuelve mas conductor €l composito; dicha red se
madifica al aplicarie presidon sobre la superficie del composito generando trayectorias al
azar - como lo predice la tedria de percolacion - manifestando mayor o menor

conductividad en las zonas donde se aplica la presion.
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Esto se ve mas claramente en las micrografias de ia tinta conductora ya que en
ellas se observa una red continua de particulas conductoras, las cuales son las que

predominan sobre el copolimero AM - AE.
Los resuitados del FTIR, demuestran que a mayor % de NH se van recorriendo

los espectros iniciales con respecto a el copolimero AM - AE, de tal forma que va

apareciendo grupos funcionales atribuidos a el NH; Para el caso de la tinta conductora,

comienzan a predominar grupos funcionales atribuibles a el NH y al grafito,

modificandose totalmente el espectro de infrarrojo con respecto al del copolimero de
AM - AE.

La determinacion de la Tg da por resultado que a mayor % de NH se incrementa
la Tg copolimerc ;| A las concentraciones de 35 y 40% de NH presenta dos Tg's
consecuencia de que comienza a darse una transicion de fase la que se manifiesta con
dos Tg's, una de bajo valor y otra de alto valor; para el caso de la tinta conductora se
presenta una sola Tg pero de alto valor (Tg = 85°C ).

La tinta conductora tiene buenas propiedades de adhesion ., debido a que el
grafito no tiene un area superficial tan grande como el negro de humo, lo cual hace que
se requiera poca carga en comparacion con el NH; aunque la dispersion del grafito es

mas dificil, debiendo estar en estado coloidal

Si se le adiciona puro NH, la tinta pierde sus propiedades adhesivas y queda al
momento de aplicarla, en forma puiverulenta, debido a su gran area superficial.

PERSPECTIVAS.

LLas perspectivas de la elaboracion de este composilo semiconductor son
prometedoras, ya que mediante su uso con circuitos impresos - Fiexibles o rigidos -
puede monitorear y cuantificar la presion visulizando la inforrmacion por medic de una
tarjeta de adquisicion de datos en un monitor de PC segun el desarrolio del Software
requerido, debido a que se tiene una gran variedad de aplicaciones tales como:

Sensor electrénico de contactos Qclusales (S.E.C.O., Fig. 30)
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« Sensor de nivel.
« Control de ajuste digital.
= Tabletas de dibujo
« Sensorde presion de aceite
« Switch de panet
- Podémetro digital (Fig. 31)
Para el caso de la tinta conductora sus perspectivas de aplicacién son:
« Elaboracion de circuitos fiexibles.

- Biosensores de Glucosa (Amperometricos)

AV
&S

Fig. 30 Sensor electrénico de Fig. 31 Podémetro digital.

contactos oclusales (S.E.C.0.)
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6. CONCLUSIONES

El sistema estudiado de AM - AE mas negro de humo como carga que
proporciona las propiedades eléctricas deseadas nos dice que a una concentracion de
30% de NH el material se comporta como semiconductor con una resistencia eléctrica
de 20 K2, con excelente flexibilidad y sensibilidad eléctrica al aplicarle una ligera presion
sobre su supefrficie, lo cual hace que sea usado en sistemas de medicion como el
S.E.C.O. y el Podédmetro digital los cuales monitorean y cuantifican la presion aplicada
por medio del composito semiconductor. Este material tiene una amplia gama de
aplicaciones con el uso de cicuitos impresos, ya sea con los circuitos tipicos de cobre o
con el empleoc de la tinta conductora para elaborar circuitos flexibles por simple impresion
y de este modo poder desarrollar equipo de medicion de uso biomédico © uso industrial.

Uno de los efectos mas importantes que se observo, fue que a mayor carga de
NH en el composito y tinta conductora se incrementa la Tg y el mddulo de rigidez,

obteniendose un material mas conductor.
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7.

GLOSARIO.

Mondmero: Es la unidad mas simple, pura que se repite para formar un
polimero.
Polimero: Macromolécula o molécula gigante constituida por una multitud de
unidades de repeticion ( Mondmeros ), como por ejemplo el polietileno en el cual
estan unidas por enlaces covalentes por lo menos mil unidades de etileno
(-CH2-CHz-). La palabra proviene de las palabras griegas que significan "muchos”
y “partes”.
Copolimero: Es el resultado que se da cuando mas de un monémero se
polimeriza al mismo tiempo.
Tg : Temperatura de transiciéon virrea, propiedad caracteristica de ios polimeros,
en la cual los polimeros vitreos amorfos se vuelven flexibies o como el caucho.
Amorfo: Polimero no cristalino o areas no cristalinas en un polimero.
NH: Negro de Humo.
phr: Pantes por cien de resina { Unidades de formulacidn adimensionales ).
Oclusién: Se define como la relacion funcional y disfuncional entre un sistema y
integrado por dientes. estructuras de soporte, articulaciones y componentes
neuromusculares
Sistema Sensible a la Presion { Transductor o Sensor): Dispositivo

- integrado por el composito y los circuitos fiexibles - que responde a un
estimulo fisico extermo ( Sonido. Flujo, Carga ) produciendc su
comrespondiente senal eléctrica. segun Ia  intensidad de dicho estimulo.
Piezoeléctrico: Es un matenal que presenta el fenomeno de la piezoelectricidad
el cual es una conversion de energia mecanica, como por ejemplo la presion, en
energia eléctrica, haciende mas conductor al material. Ejemplos de
piezoelectricos: Los cristales de cuarzo; El Polifluoruro de Vinilo ( Polimero ), El

Colageno. que es una proteina de tejido conectivo.
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