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RESUMEN

En los materiales confeccionados para aplicaciones especificas como las membranas, se requiere de una
estructura porosa para ser aplicables en el desarrollo de biosensores, medios de filtracion, liberacion controlada
de medicamentos, ensamble vascular, andamios para la regeneracion de tejido, entre otras. Esta propiedad se
obtiene manufacturandolas con una técnica conocida como “electrohilado”, en donde se producen “membranas”
de fibras continuas, con diametros del orden de nandmetros a micrometros, que se depositan con o sin un orden
preferencial sobre un colector. Las propiedades mecanicas de dichas membranas no solo dependen de las
propiedades de los materiales que las componen sino también de la orientacion de las fibras y de la interaccién
entre ellas (contacto, adhesidn, friccion etc.). Por ejemplo, en la confeccién de andamios para la proliferacion
celular se debe tomar en cuenta la carga progresiva que va a soportar antes de su biodegradacion. Asi, para su
confeccidn, se necesitan conocer sus constantes elasticas que nos indiquen su comportamiento mecanico bajo
diferentes condiciones de carga y asi establecer sus limites de aplicacion.

Por lo anterior, el objetivo de este trabajo es desarrollar una metodologia tedrico-experimental para
determinar las constates elasticas de membranas electrohiladas considerandolas transversalmente isétropas
aplicando tanto la teoria de la elasticidad como la propagacion de ondas en los sélidos. Considerando el espesor
de las membranas (cientos de micras), se eligen dos técnicas: la FotoacUstica pulsada y la Interferometria. En
consecuencia, un pulso laser se utiliza como generador de ondas ultrasonicas y la medicion de las ondas se
realiza a través de sensores piezoeléctricos y de un arreglo interferométrico de Michelson. De entre los modelos
tedricos reportados, se selecciona uno semi-empirico para aproximar el orden de magnitud de las constantes
elasticas (E1, E2, Gi3, V12, V23). Las membranas se manufacturan con poli (&cido lactico) y gelatina (mezcla de
péptidos y proteinas producidos por la hidrélisis del colageno) a diferentes porcentajes de concentracion [v/v].
Estas son preparadas en el laboratorio de polimeros del 1IM (Instituto de Investigacion en Materiales) y sus
propiedades fisicas y mecanicas se determinan experimentalmente en el Laboratorio de Pruebas no Destructivas
del 11 (Instituto de Ingenieria).

Las constantes elasticas se obtienen a través de las velocidades de onda que se relacionan con las
ecuaciones de esfuerzo-deformacion, utilizando dos geometrias diferentes. Estas se comparan con los valores
calculados a partir del modelo tedrico asi como con los reportados en la literatura. Globalmente, todos
concuerdan en el orden de magnitud, con respecto a la constante E1, en los MPa.

En conclusidn, se tiene una metodologia ingenieril con la que se determinan cinco constantes elasticas
necesarias para disefiar y confeccionar membranas electrohiladas.
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CAPITULO 1

Introduccion

El capitulo inicia con algunas aplicaciones de las membranas electrohiladas y la descripcion de
algunas caracteristicas fisicas que hacen que su caracterizacion mecénica sea un reto. Se
prosigue describiendo métodos tedricos y experimentales que se aplican para realizar la
evaluacion mecénica de estos materiales y una descripcion general de las ondas acusticas
aplicadas en la caracterizacion mecanica de materiales. Por altimo, se incluye una tabla con las
técnicas que combinan la fotoacustica pulsada y la interferometria como método para la
caracterizacion mecanica de materiales.

1.1 Membranas electrohiladas
1.2 Estado del arte de las técnicas experimentales y tedricas para la determinacion de las
propiedades elasticas de membranas
Modelos
Modelos experimentales
1.3 Ondas superficiales en la caracterizacion mecanica de los materiales
Generacion de ondas superficiales
Caracterizacion mecénica
1.4 Observaciones del capitulo
Objetivo general y particularidades
Justificacion
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1.1 Membranas electrohiladas

Con el advenimiento de las recientes tecnologias se necesita de la confeccion de nuevos materiales
para usarlos en aplicaciones especificas i.e. como biosensores, medios de filtracion, sistemas de
liberacion de drogas, mascarillas cosméticas para la piel, ensamble vascular, andamios para la
regeneracion de tejido, etc. En estas dos Gltimas aplicaciones se requiere que el material presente
porosidad y cierta resistencia mecéanica [1]. Para confeccionar estos materiales se tienen varios
procesos, tales como; dibujo [2], sintesis por plantilla [3], separacion de fase [4], autoensamble [5] y
el mas versatil, que es un proceso conocido como “electrohilado”, en donde se jala una fibra a partir
de una gota péndete (de una mezcla polimérica cargada eléctricamente) mediante una fuente de alto
voltaje, formando redes de fibras depositadas sin/con un orden preferencial sobre un colector [6].
Con esta técnica se producen fibras continuas con diametros en el intervalo de los nanémetros a
milimetros.

Si el arreglo de las fibras se dispone al azar su textura exhibe espacios entre las fibras, lo que lo hace
un material no homogéneo en el que sus propiedades estan en funcion del diametro de las fibras, su
disposicion, la interaccion con fibras vecinas (por ejemplo, contacto, adhesion, friccién etc.) y la
reorientacion de las fibras cuando se someten a tension [7]. Por lo que la complejidad de medir su
comportamiento elastico es inherente, emanada de las distintas escalas (la membrana tiene longitud
en centimetros, un espesor de milimetros y una arquitectura fibrilar que se encuentra en la escala de
los micrometros y nanémetros) que hay en su conformacién.

1.2 Estado del arte de las técnicas tedricas y experimentales
para la determinacion de las propiedades elasticas de
membranas

El disefio de nuevos materiales se requiere desarrollar modelos de comportamiento mecanico que
permitan conocer la relacion entre la microestructura del material y su comportamiento
macroscdpico. Para aproximar la respuesta mecénica de este tipo de materiales se han desarrollado
diversos modelos los cuales estan clasificados en: fenomenolégicos, formulas semi-empiricas, de
homogenizacion y homogenizacion computacional en combinacion con el método de elemento
finito, entre otros [8].

Modelos

El modelo fenomenol6gico mas conocido para aproximar el valor de las constantes elasticas en
materiales compuestos es la regla de las mezclas, la cual estd formulada a partir de relaciones
matematicas usando las fracciones volumétricas de la fibra y la matriz [8]. Un ejemplo de una
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aproximacion semi- empirica es la desarrollada por Halpin y Tsai, en donde algunos parametros se
basan en coeficientes experimentales [9]. Los modelos de Mori-Tanaka [10] y de auto-consistencia
[11] son considerados como métodos de homogenizacion, los cuales facilitan el célculo de tensor
del Eshelbyly la matriz de rigidez a partir de las cuales se predicen propiedades equivalentes y la
deformacion de materiales transversalmente isétropos. Estos modelos poseen limitaciones para
predecir la deformacion que se tiene cuando el material es sometido a una carga de tension (en
ld&minas unidireccionales) cuando la relacion de fibra-volumen estd en un intervalo de 35-50%,
debido a que no se considera la interaccion que hay entre las fibras [12-13].

Por otro lado, el método de homogenizacion y volumen representativo (REV), junto con el analisis
de elemento finito (FEM), han sido utilizados con un enfoque en donde las fibras son tratadas como
un conjunto independiente de unidades embebidas en una matriz continua y la respuesta global del
material se determina a través de la suma de la respuesta individual de la distribucion de fibras [14].
Aunque, éstos modelos no incorporan la interaccion entre los distintos componentes del material,
predicen de manera exitosa el comportamiento mecénico de hueso, cartilago y piel segin la
referencia [15].

En el contexto de los materiales electrohilados, Triantafyllos [16-17] modela, usando REV y FEM el
comportamiento mecéanico de redes de nanofibras electrohiladas de poliuretano con un
ordenamiento aleatorio. En su modelo incluye el diametro de las fibras y supone que los esfuerzos
son producidos por las mismas fibras, y que se transmiten a través de los entrecruzamientos. A pesar
de que el modelo utiliza dos escalas y agrega la interaccién entre fibras, sus resultados presentan
una dispersion de tres 6rdenes de magnitud con respecto a las propiedades medidas.

Otro método de aproximacién de las propiedades mecanicas es el de homogenizacion asintotica
(MHA), el cual es un método alternativo y se utiliza para modelar materiales con una estructura
periodica [18-19].

Métodos experimentales

Para evaluar experimentalmente la respuesta mecanica de los materiales electrohilados se han
adaptado algunos ensayos destructivos como el de tension, de flexién y el compresion, bajo
diferentes configuraciones experimentales. Todos estos tienen en comdn que determinan el médulo
elastico de la membrana en direccion axial. Y son dificiles de implementar debido a la fragilidad de
las muestras.

Las pruebas mecanicas de materiales electrohilados, hasta hoy en dia, se dividen en dos: una a

1 Es el tensor que define el comportamiento elastico de un medio cuando se le introduce una inclusion elipsoidal, Eshelby (1957)
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escala macrométrica y otra a la escala micro o nanometrica. Dentro de la escala macro, se mide el
modulo de Young, el limite elastico y la resistencia a la fluencia, a través del ensayo de tension, con
una maquina universal de pruebas bajo la norma ATSM D638 [20]. Mientras que, en escala nano y
micrométrica se mide el médulo elastico de una sola fibra electrohilada con la prueba de tension, de
flexion de dos y tres puntos e indentancidon. Todas estas adaptadas bajo diferentes arreglos
experimentales. En estas pruebas se inducen varios errores en la medicion debido a la dificultad de
manipulacion de las fibras y a los instrumentos utilizados para observacion de los desplazamientos.
Un resumen de las técnicas que se utilizan actualmente para caracterizar mecanicamente materiales
electrohilados se encuentran en la Tabla 1.

Tabla 1. Métodos experimentales reportados para la caracterizaciéon mecanica de membranas y fibras
poliméricas, la tablaincluye el nombre de la técnicay los materiales en los que han sido aplicadas.

Nombre del ensayo Nombre de la técnica Materiales Ref
Tension Cantiléver con microscopia de fuerza Oxido de polietileno, (PEO) [21-27, 30,
atémica. Policaprolactona (PCL) 31]
Magquina de ensayo de traccion. Acido poli-lactico-co-glicélico
Sistemas de nanoindentacion, basados en (PLGA)
microscopia de fuerza atdmica AFM. Poli(L-acido lactico) (PLLA)
Poli-metil metacrilato (PMMA)
Flexion Ensayo de flexion de tres puntos usando Silicon y dioxido de silicon [27-31]
AFM Nanotubos de carbon (CNTs)
Desplazamiento lateral de fibras utilizando Poli(L-acido lactico),
punta de AFM PLLA
Pandeo de fibra usando AFM Materiales Bioldgicos
Colageno Tipo |
Compresion Sistemas de nanoindentacion basado en AFM  Polipirrol [25,27]
usando indentancion eléstica. PLLA

Indentancién elastica usando AFM

Resonantes AFM resonante de contacto Polipirrol [29-30]
CNTs
Nitrocelulosa

Pruebas No Destructivas

Los métodos no destructivos para evaluar las propiedades mecanicas de materiales incluyen técnicas
de contacto y no contacto. Dentro de los primeros tradicionalmente estan las pruebas ultrasonicas en
donde se utilizan transductores piezoeléctricos tanto para generar como para detectar ondas
acusticas. Por otro lado, las pruebas que eliminan el contacto fisico entre el sensor y la muestra son
los de transmision ultrasénica y la combinacion entre fotoacustica e interferometria [32]. En lugar
de utilizar un transductor piezoeléctrico para excitar ondas se utiliza pulsos laser cortos
(nanosegundos a picosegundos) 6 un calentamiento periddico de la superficie [33]. Para la medicion
sin contacto, se utilizan transductores acusto-electromagnéticos (EMAT), capacitivos y haces de luz
laser [34].

Las técnicas ultrasonicas se basan en un circuito de transmision/recepcion. Donde generalmente, se
tienen dos modalidades el pulso-eco y el de transmision. En ambos casos, se usan frecuencias en el
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orden de 1-50 [MHz]. Estas técnicas facilitan la inspeccion en varias direcciones, por lo que
generalmente se usa sobre sélidos anisotropos [35], materiales compuestos [36], materiales porosos
[37] y peliculas delgadas [38].

Dentro de la deteccidn Optica, hay diferentes técnicas, segin Mochilan [39] las divide en dos: no
interferométricas e interferométricas. Dentro de la primera seccion estan: la técnica e la navaja,
rejillas, reflexion de la luz. En la deteccion interferometrica estan: la Optica heterodina,
interferometria diferencial e interferometria de tiempo de vuelo cuya descripcion se da en el
capitulo dos.

En el método fotoacUstico se generan ondas acusticas de volumen y de superficie con un solo pulso
de luz, por lo que los modos de propagacion de ondas se aprovechan para determinar las constantes
elasticas [40] aplicando la teoria de la propagacion de ondas elasticas en sélidos [35].

1.3 Ondas superficiales en la caracterizacion mecanica
de los materiales

Para caracterizar materiales heterogéneos, con espesores en el orden de cientos de nandémetros a
micras, usualmente se utilizan ondas acusticas superficiales, las cuales fueron descubiertas por Lord
Rayleigh en 1885 [41] y su concepto se aplica por primera vez en el area de la sismologia; sin
embargo, fue hasta la invencion de los transductores piezoeléctricos que se aplicaron en el campo
del ultrasonido.

Las caracteristicas principales de estas ondas son: el movimiento de la particula permanece
confinado en el plano sagital (plano formado por normal a la superficie y la direccion de
propagacion) y en el caso de una onda viajera, el movimiento en la superficie es elipticamente
retrogrado. Estas ondas desaparecen con la profundidad y perturban la capa de material con un
espesor igual a su longitud de onda. Su propagacion no es dispersiva en materiales homogéneos y
cuando se propagan cerca de los bordes y esquinas suaves se propagan distancias grandes [42].

En los metales, la velocidad de este tipo de onda es 10% menor que la onda de cortante. Las ondas
acusticas superficiales (SAW) también se denominan guiadas porque se encuentran entre distintos
tipos de fronteras, por ejemplo: fronteras libres, interfaces sélido-gas o interfaces entre dos sélidos
distintos.

Generacion de ondas superficiales

R.E. Lee y R. M. White [43] fueron los pioneros en la generacion de ondas superficiales aplicando
radiacion laser sobre una pelicula de aluminio, sobre un sustrato de cuarzo cristalino y silice
fundido. La onda se genera a partir de una linea enfocada para tener un frente de onda plano, sin
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embargo, el ancho de banda de los receptores, de esa epoca no tenian la resolucién para distinguir el
inicio de la onda Rayleigh. Once afios después, en 1979 [44] se excitan ondas acUsticas usando un
pulso laser Q-Switch en donde el haz es enfocando en el extremo de una muestra de aluminio. Los
autores determinaron la velocidad de la onda longitudinal, transversal y superficial de manera
simultanea, a través de tiempos de arribo de dichas ondas. Las ventajas del método son: medicion en
muestras con espesores del orden de los micrometros y con geometrias complejas.

En el trabajo de A. Ash, se utiliza la modulacién armonica de un haz laser sobre una superficie, la
cual absorbe la radiacion por medio de una mascara obteniéndose un pico en la sefial lo que
significa una generacion de onda eléstica con una longitud de onda es igual al espacio entre las
lineas que componen la méscara.

En el trabajo de G. Veith y V.V Krylov, se utiliza una pelicula tefiida con un colorante especifico
sobre la superficie del material a investigar para absorber la radiacion laser, ademéas el haz es
enfocado con lentes cilindricos y esféricos para comparar la amplitud de la sefial fotoacustica.
Siendo [45,46] estos dos trabajos la base del método tradicional de microscopia acustica.

En el trabajo de A. M. Aindow [47], se describe la generacion de ondas sobre un metal usando un
punto laser enfocado en forma de franjas, y la deteccion mediante un transductor piezoeléctrico
centrado en los 3 [MHz]. A. M. Dykhne [48] hacen un estudio de la dependencia de la amplitud de
la onda superficial en funcion del diametro del punto l&ser, la intensidad del bombeo y la dispersion
de la onda, encontrando que la amplitud de la onda superficial es proporcional a la energia del pulso
laser para intensidades por encima de 10% [W/cm?2] y que la amplitud de la onda disminuye con la
distancia siguiendo la ley »~2 (siendo  la distancia radial desde la fuente) como consecuencia de
la naturaleza cilindrica de la onda.

La generacion de ondas Rayleigh para la caracterizacion de capas superficiales de materiales es
discutido por primera vez por S. R. J. Brueck [49], usando la técnica de tefiido de la superficie de
cuarzo. Otros siguieron el mismo camino adhiriendo a la muestras capas de material absorbente,
como aluminio o carbon, con los cuales lograron generar ondas superficiales con mayor amplitud.
Recientemente Sherman [50] encuentra que la amplitud de la onda superficial se incrementa cuando
se tiene un impulso en sentido contrario producido por el material expulsado desde la superficie de
la muestra y si se confina el plasma con una lamina de material transparente, como agua, pintura
polimérica o vidrio, la amplitud se incrementa todavia méas. A esta técnica él la denomina “fuente
confinada”. Alternativo a éste, para tener una fuente ablativa se hace la evaporacion explosiva de
una capa de material absorbente que cubre la superficie del material a evaluar [51-52]. Sherman
hace la comparativa de ambas técnicas encontrando que con la fuente confinada se logra una
amplitud cuatro veces mayor.

Algunos métodos experimentales [53-67] reportados en la literatura para la deteccion de ondas
superficiales se encuentran en la Tabla 2. Se dan algunas aplicaciones y una breve descripcion de
como se realiza la medicion.
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Tabla 2. Métodos de deteccion de ondas superficiales, donde se incluye el tipo transductor, una
descripcion del método y sus aplicaciones.

Tipo de
transductor

Mecanico

Modo de
conversion

Piezoeléctrico

Magnético

Optico

Descripcion

Un detector acUstico movil de area
pequefia que esta en contacto con la
superficie la cual transmite el movimiento
en la punta de un cristal piezoeléctrico.

Se adaptan transductores que generan
ondas volumétricas para producir ondas
superficiales algunas de las
modificaciones se conoce como;
transductores de borde; transductor de
peine; peliculas o bloques piezoeléctricos.

Se colocan particulas sobre la superficie
del material en las cuales se induce un
movimiento debido al paso de una onda

Se hace incidir ondas sobre un medio
conductor o un electrodo hecho de un
material piezoeléctrico. A partir de grietas
hechas en la superficie de un material las
ondas de volumen se convierten en ondas
de superficie y viceversa.

Inciden ondas en un medio no lineal.
Conversion de ondas superficiales en
ondas volumétricas debidas a grietas anti-
simétricas en la superficie. Las ondas
volumétricas viajan y en la frontera
inferior de nuevo son convertidas en ondas
superficiales.

(Conversion de ondas longitudinales en
ondas superficiales en un guia de onda
utilizando grietas asimétricas.)

Arreglo periddico de electrodos colocados
sobre una placa piezoeléctrica

Transductor interdigital

Acoplamiento de campos piezoeléctricos
en la superficie (un solo conductor; un
arreglo de electrodos; un cristal
piezoeléctrico adyacente). Se excitan las
matrices de electrodos con fuentes de
corriente alterna.

Medicién de campos piezoeléctricos (haz
de electrones; emision electrdnica)

Se coloca un cable conductor sobre una
placa aislante con lo cual se obtiene un

campo magnético estatico, que cuando

pasa onda superficial este se altera.

Difraccion de la luz, transmision y
reflexion

¢Generao
detecta?

Ambos

Ambos

Detecta

Ambos

Genera ondas

en frecuencias
especificas

Ambos

Ambos

Ambos

Deteccién

Ambos

Deteccion
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Aplicacion

Transductores para enviar y recibir
ondas superficiales para comprobar
modelos sismoldgicos

Prueba e inspeccion de materiales:
Medicidn de la velocidad y atenuacién;
linea de retardo variable; estudios de
exploracion.

Hacer visible un haz de ondas
superficiales

Proposito general: Gtil en conjuncién
con superficies guiadas.

Estudios exploratorios; funciones
l6gicas amplificadas; fuentes en
dispositivos de baja pérdida.

Procesamiento de sefiales.

Dispositivo de procesamiento de sefiales
('linea de retardo, filtros, transductores
de borde, amplificadores)

Estudio exploratorio de la atenuacion del
perfil del haz

Estudio de la atenuacioén del haz,
reflexion, onda guiada: permite obtener
la modulacién de la emision electrénica

Proposito general especificamente en
medios is6tropos; medicion absoluta del
movimiento de particula.

Medicion de la velocidad y atenuacién
de la onda, desplazamiento, reflexion,
modo de conversién, etc. Modulaciony
deflexion de la luz.

Ref.

[53]

[55]

[54]

[56]

[57]

[58]
[59]

[53]

[60]

[61]

[62]

[63]
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Reflexidn total de la luz alterada por una Deteccion Medicion de la velocidad y atenuacion [66]
onda. de la onda, desplazamiento, reflexién,
modo de conversion, etc. Modulacion y
deflexion de la luz.

Interferometria Deteccion Medicion de la velocidad y atenuacion [67]
de la onda, dispersion; caracterizacion
mecanica de materiales

Térmico Generacion de la onda por un Generacion Estudios exploratorios [64]
calentamiento transitorio de la superficie

Bolémetro Deteccion Sistemas de deteccion a bajas [65]
temperaturas
Piezoresistiva  El paso de ondas cambia la resistenciaen  Deteccion Combina semiconductores elasticos y [66]
transistor de efecto campo que es colocado dispositivos de procesamiento de
en la superficie del material. sefiales.

Caracterizacion mecanica

La deteccion de ondas acusticas superficiales utilizando laseres de onda continua, en su enfoque
mas simple, se realiza monitoreando la deflexion transitoria de un haz laser, con ayuda de un
detector de posicion, donde la sefial detectada esta en funcion del gradiente del desplazamiento y
por lo tanto se obtiene la velocidad de la onda superficial. Con este tipo de arreglo s6lo se mide la
componente vertical de la onda mientras que la componente longitudinal o en el plano debe ser
calculada con la transformada de Hilbert. Este método es conocido como Knife-Edge “navaja”,
cuyas aplicaciones y caracteristicas se desglosan en la Tabla 3.

Otra manera de detectar ondas superficiales es con arreglos interferométricos, con los cuales se
miden desplazamientos superficiales de las muestras, y si se emplean dispositivos estabilizados, se
logra medir en el orden de los angstroms [67]. Este tipo de configuracion, sin contacto, ha sido
utilizado para medir defectos superficiales, usando la instrumentacion sefialada en la Tabla 3. Esta
técnica es conocida como “técnica de escaneo laser”, la cual se basa en la transmision y
ensanchamiento de las ondas superficiales debido a la geometria, es decir defectos angulares,
defectos de borde o bifurcaciones. Esta técnica se divide en dos, deteccién por escaneo con una
linea laser SLLS y deteccion por escaneo laser (SLD), cuya diferencia radica en que el punto de
deteccion esta fijo 0 en movimiento.

Un enfoque similar a los dos anteriores es el método llamado espectrometria de ondas acusticas
(SAW spectrometry), cuyo enfoque se basa en las relaciones de dispersion de la velocidad de fase de
las ondas acusticas superficiales, las cuales se obtienen de los desplazamientos de las formas de
onda adquiridas en una configuracion fuente-detector a distintas distancias de separacion. Esta
técnica es comunmente utilizada para la investigacion de superficies debido a que la energia de la
onda se concentra en la superficie de la muestra y la rapidez del decaimiento de la energia desde la
superficie depende de la frecuencia de la onda [68]. Cuando se incrementa la frecuencia de la onda
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superficial su energia se concentra més cerca de la superficie, por lo tanto las propiedades elasticas
de una pelicula tiene una influencia cada vez mayor en la velocidad a la que ésta se propaga.

Tabla 3. Instrumentacién utilizada para la generacion y deteccidon de ondas acusticas superficiales
con técnicas de no contacto y algunas aplicaciones.

Método

Técnica de la navaja
(Knife-Edge) 6
arreglo de haz-
prueba-deflexion
(probe-beam-
deflection)

Scanning laser line
detection (SLLS),
Cuando la generacion
laser pasa sobre el
defecto y el punto de
deteccion se mantiene
fijo.

Scanning laser
detection (SLD)
Cuando el punto de
deteccion es
escaneado y el de
generacion se
mantiene fijo.

SAW spectrometry or
spectroscopy, broad
band

“Espectrometria de
ondas acusticas
superficiales de
banda ancha”

Narrow band

SAW spectrometry or
spectroscopy.

(LITG)

“Espectrometria de
ondas acusticas
superficiales de
banda estrecha”

Generacién

Laser pulsado, 532 nm

Duracién del pulso 8ns, Taza de
repeticion 10 Hz. Tamafio del punto
en la superficie 670 [um]

Energia del pulso 100 [uJ]

Laser pulsado de Nd:YAG
Espejos galvos
Mascara sobre la superficie.

Laser pulsado Nd:YaG, 1064 nm.
Duracién de pulso de 10 ns.

Se enfoca una linea (6mm x 300
pm) sobre la superficie del material
forma que este paralela al defecto
superficial a medir.

Excitacion termo-elastica

Laser pulsado

Se enfoca el haz con un lente
cilindrico, formando una linea sobre
la superficie del material

Excitacion termoelastica

Dos pulsos laser enfocados con
lentes cilindricos, con una longitud
de onda A son cruzados sobre la
superficie de la muestra, resultado
un patrén de interferencia.

Deteccion

Laser (cw) ( He-Ne), 632 nm
Tamafio de punto; 200 pm
Intensidad 6 mW

Fotomultiplicador
Osciloscopio

Transductores PZT
Transductores piezoeléctricos
(100 kHz, 2 MHz)
Interferémetros laser
(Fabry-Perot )

Interferémetro Michelson.
Heterodino
Fabry-Perot

Interferometro de Michelson
cuyo haz de sondeo es
colocado en el mismo lado de
generacion. La posicion de
escaneo varia para obtener la
velocidad de dispersion y
atenuacion de la SAW

Interferdmetro de Michelson
cuyo haz de sondeo es,
colocado al otro lado de la
generacioén y se enfoca con un
lente esférico.

Ref.
[80]

Aplicaciones

Velocidad de ondas
superficiales

Deteccion de
discontinuidades
superficiales

Deteccion de
discontinuidades
superficiales

[81-84]

[78-80]
Deteccidn de
discontinuidades
superficiales

Caracterizacion de
recubrimientos duros  [71-73]
Constantes elasticas

de compuestos

Constantes elasticas
de peliculas delgadas

Constantes elasticas
de materiales
anisotropos

Constantes elasticas  [35,69-
de materiales 70]
anisotropos

Constantes elasticas
de peliculas delgadas

Para medir la dispersion de las ondas superficiales se requiere de una generacién y medicion de
ondas superficiales en un intervalo amplio de frecuencias.
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Los meétodos de ultrasonido laser para medir la dispersion de ondas acusticas superficiales en
peliculas delgadas soportadas se dividen en dos categorias: de banda ancha y de banda estrecha [35],
donde la diferencia radica en el modo de generacion de las ondas superficiales. Los denominados
métodos de banda ancha [62-64] usan un laser pulsado cuyo haz se enfoca en forma de linea sobre
la superficie de la muestra, con el objetivo de generar ondas superficiales que contienen muchas
componentes de frecuencias de manera simultanea. La velocidad de fase de estas ondas se
determina a través de la comparacion de las sefiales acusticas adquiridas a diferentes distancias de
propagacion.

Los métodos de banda estrecha [65-67] se basan en técnicas de interferencia Gptica (patrones de
interferencia sobre la superficie de la muestra) para generar de manera selectiva ondas superficiales
con una frecuencia predominante. La velocidad de fase se determina relacionando la frecuencia de
la onda generada con la amplitud del vector Kk, el cual es determinado a través de la geometria del
experimento.

Enfocar el haz en una linea, en vez de un punto o un patrén de lineas minimiza los efectos de la
difraccion de las ondas [60]. Se eliminan frentes de onda complejos donde la obtencion de la
velocidad de fase se hace dificil, debido a la existencia de sefiales superpuestas, sobre todo cuando
se tienen muestras que producen dispersion[74].

Algunos de los arreglos experimentales reportados en la literatura, que utilizan el método de
espectrometria de ondas superficiales de banda ancha, para la caracterizacion de elastica de
materiales, se resumen en la Tabla 4.

Tabla 4. Instrumentacion utilizada en trabajos que se basan en la medicion de ondas acusticas
superficiales para la caracterizacion elastica de materiales.

Nombre Descripcion Generacion Deteccion
Determinacion de Emplea una plataforma que le Léser pulsado de YAG: Nd 532 Interferdmetro de Michelson
propiedades elasticas  permite la traslacion X-Y'y la nm. estabilizado. Con un fotodiodo
de peliculas de posicion es monitoreada a través Ancho de pulso de 0.2 ns. InGaASs balanceado con un
aluminio con un de un encoder con una resolucion  Taza de repeticion de 20 Hz. ancho de banda de 40 kHz a 800
espesor de 1039 nm de . La precision nominal de la Energia del pulso 50pJ. MHz
sobre un sustrato de  translacion en la plataformaes de  Lente cilindrico paratener una  Laser cw de YAG: Nd, 1064 nm.
silice fundido [68] 0.1 %. linea de 12 mm de longitud
La distancia minimay méaximade  sobre la superficie. Brazo de medicion es enfocado
deteccion de 5y 15 mm con un lente cilindrico, que
respectivamente. El moédulo produce una linea de 7 mm de
elastico medido: GPa. longitud.

Disparo; fotodiodo répido
Osciloscopio con una taza de

muestreo de 10 G/s y un ancho
de banda de 500 MHz.
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Deteccion de ondas
acusticas
superficiales en una
pelicula de aluminio
con espesor de 650
nm, evaporada sobre
un sustrato de silice
fundido [69]

Neubrand y Hess,
generaciony
deteccion de ondas
acusticas
superficiales.
Propiedades elasticas
peliculas de oro 272
nm, plata 10 50 nm,
acero 510 nmy
niquel 400 nm [70].

Emplea un plataforma con la cual

varia la distancia de separacion
entre la zona de generacion y
deteccion.

Inicia con una distancia de
milimetros hasta centimetros de
separacion. El médulo elastico y
la relacion de Poisson medidas
son: 73 GPay 0.34
respectivamente.

Los valores del aluminio en

volumen reportados, E = 72.2 GPa

v =0.34

Se monta un lente cilindrico y un
espejo de deflexién sobre una

plataforma deslizable, la cual tiene

una precision de 2 pm.

Con la plataforma varia la
distancia entre la zona fuente y

deteccién. Las distancias maximas

y minimas fueron 5y 30 mm.

Laser de YAG: Nd, 355 nm.
Enfoca con un lente cilindrico,
que genera una linea de 10 mm
de longitud 6 um de ancho.
Energia del pulso 60pJ.
Intervalo de deteccion de 10
MHz- 1 GHz

Léaser de Excimeros XeCl, 308
nm.

Pulso de 20 ns. Energia del pulso
variable entre 20 y 500 pJ.
Enfoca con un lente cilindrico
que produce una linea de 20 mm
de longitud.

Introduccion

Interferémetro de Michelson.
Laser cw de YAG: Nd, 532 nm,
40 mW.

Lentes esféricos con un haz
enfocado de un 1 um de
diametro.

Pre-amplifica la sefial con
amplificador Aventek
INA-03184

Osciloscopio Tektronix TDS
680B con un ancho de banda
analogo de 1GHz, con una taza
de muestreo de 5 GS/s
Fotodiodo PIN Hamamatsu
S4753.

Interferémetro de Michelson.
Léser cw de HeNe, de 5mW,
polarizado con un plato de un
cuarto de onda.

El brazo de medicidn se enfoca
con un lente acromatico con
distancia focal de 10 mm
produciendo un punto de 15 pm
de diametro.

Disparo: fotodiodo rapido UV

4.1 Observaciones del capitulo

Las membranas electrohiladas tienen multiples aplicaciones, en las que en su mayoria se requiere
del conocimiento de sus propiedades mecanicas. Derivado de esto se han disefiado diferentes
instrumentos para caracterizarlas mecanicamente, todos, basados en ensayos destructivos que
determinan el mddulo de Young y de cortante sélo en direccion axial. Aunque existen normas que
estandarizan esta pruebas todavia hay dispersion en los resultados cuando se compara entre distintas
pruebas. Esto quiza sea debido a que se requiere de un dispositivo que trasmita la carga de una
manera uniforme a todo el material, lo cual no sucede en el ensayo de tension, debido a que las
membranas electrohiladas son un apilamiento de capas formadas de miles de fibras que a diferencia
de un s6lido metalico contintio hay una estructura (celda) que distribuye la carga a todo el s6lido, no
asi en una membrana porosa, donde no hay una estructura continua (matriz) que distribuya la carga
de manera uniforme a través de todas las fibras, por lo que solo depende de los puntos de contacto,
asi que, solo se someten a carga algunas fibras de la membrana. Por esta razén surge la necesidad de
métodos que permitan evaluar la respuesta global de membranas electrohiladas, siendo la
fotoacustica, en combinacion con transductores ultrasonicos e interferometria, la respuesta al
problema ya que se trabaja con ondas cuya longitud de onda es menor o igual a la seccién trasversal
de la muestra. Con los esquemas de generacién y medicién vistos en el capitulo, permiten el estudio
de materiales con espesores delgados (cientos de micras) en el que la medicion esta limitado a un
solo plano de la muestra.
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Considerando la anterior revision, el objetivo de la presente tesis es:

Aplicar un metodologia teérico experimental (experimental que basada en fundamentos teoricos)
para determinar las propiedades elasticas de las membranas electrohiladas usando ondas acusticas.

Justificacion
Las propiedades elasticas de los materiales volumétricos homogéneos y no homogéneos se
determinan a través de una serie de pruebas mecéanicas clasicas; pero, las membranas electrohiladas
no llenan todos estos conceptos ya que son materiales fibrosos, porosos y sin un espesor constante,
por lo que la determinacion de sus constantes elasticas debe ser realizada con métodos que tomen en

cuenta estos factores.

Obijetivos particulares
1. Realizar una revision del estado del arte experimental y tedrico de la caracterizacion de
materiales electrohilados.

2. Con base en la revision, plantear el marco tedrico. Estudiar la teoria de ondas en sélidos
porosos, sus parametros y como se correlaciona la velocidad de la onda longitudinal, transversal
y superficial a las propiedades elasticas. Revision de modelos que calculan el médulo elastico de
materiales compuestos. Revision de aparatos experimentales que utilizan como principio de
medicion la dispersion de ondas acusticas.

Elegir un modelo y aproximar los modulos elasticos del material electrohilado.

e

Caracterizacion fisica de las membranas electrohiladas producidas en el laboratorio de
polimeros del 11M.

Implementacion del arreglo experimental y el sistema de adquisicion de datos.

Calibracidn y ajuste de parametros de operacion.

5

6

7. Realizar corridas experimentales para la adquisicion sefiales.

8. Acondicionamiento de sefiales y analisis para determinar las velocidades de ondas.
9

Aplicar ecuaciones para calcular las constantes elasticas.
10. Comparar con los resultados reportados (tedricos y experimentales)
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CAPITULO 2

Principios Basicos

2.1 Propagacion de ondas en sélidos.
2.2 Ecuacién de onda.
2.3 Propagacion de ondas en materiales porosos.
2.4 Fotoacustica.
2.5 Deteccidn de las sefiales fotoacusticas.
2.6 Interferometria conceptos generales.
2.7 Interferémetro de Michelson.
2.8 Técnica del electrohilado.
2.9 Aproximaciones para determinar la densidad de materiales porosos.
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2.1 Propagacion de ondas en sdlidos

En medios simples y no dispersivos, definimos una onda como “la propagacién auto-sostenida, a
velocidad constante, de una perturbacion sin cambio de forma” [85]. La inercia y la deformacion
elastica son dos propiedades basicas para la transmision de ondas mecanicas en cualquier medio, ya
que si esté no fuese deformable ninguna parte del medio experimentaria una perturbacion y de
manera similar, si el medio careciera de inercia, no presentaria retardo en el desplazamiento de las
particulas y la perturbacién afectaria de forma instantanea a todas ellas.

Ademas de la forma o perfil, una onda también se caracteriza por su velocidad de propagacion y
fase. La propagacion de estas ondas en un medio no lineal produce dos fendmenos: la dispersion y
la atenuacion. El primero esté asociado a la dependencia de la velocidad de propagacion en funcion
de su frecuencia y el segundo a la dispersion de la energia de la onda en el medio. Cuando la
velocidad de una onda no depende de la frecuencia de propagacion, se dice que el medio no es
dispersivo [86]. En cambio, si lo contrario ocurre, se dice que el material es dispersivo y las ondas
con diferentes frecuencias se propagan a velocidades distintas.

2.2 Ecuacion de onda

Para relacionar las propiedades elasticas de un material con la velocidad de onda se parte de la
ecuacion de propagacion de onda plana en un medio:

u(x,t)=Acos (w) [t — (x/vph)] 0 ulx,t)=Acos(w/c)(x —ct) (2.1)

donde w =2xf es la frecuencia angular, f es la frecuencia de oscilacion y la velocidad de
propagacion c. La cual es una solucion de la ecuacién de onda que refleja la propagacion de una
onda continua de frecuencia Unica (propagacion armonica) que se mueve a lo largo del material. Se
denominan ondas P o longitudinales aquellas en que las particulas del medio vibran en la misma
direccion de propagacion de la onda, mientras que las ondas transversales son aquellas en las que las
particulas del medio vibran en direccion perpendicular a la direccion de propagacion.

Las ondas de alta frecuencia contienen informacion util para discriminar y cuantificar algunas
propiedades fisicas, mecanicas, estructurales o composicionales de solidos y liquidos. Asi, los
cambios en uno o mas de los cuatro parametros medibles (velocidad, perfil de energia, frecuencia,
atenuacion) que se asocian con el paso de una onda se correlaciona con propiedades fisicas tales
como la dureza, modulo elastico, densidad, homogeneidad o estructura [87].

La relacion general entre la velocidad del sonido en un solido c, su densidad p, y sus constantes

elasticas o;;, estd dada por la siguiente ecuacion ¢ = (o;;. p)"/*[88].
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Esta ecuacion toma distintas formas de acuerdo al tipo de onda (longitudinal o transversal), y la
constante elastica utilizada. Los subindices ij tienen relevancia cuando el comportamiento del
material es distinto segun sea la direccion de la onda, y en caso contrario se denomina material
isétropo.

Velocidad de propagacion de una onda acustica

Determinar la velocidad a la que se propagan las ondas a traves de las membranas es un punto
importante para su caracterizacion mecanica, por lo que, la expresion mas simple para medir la
velocidad de propagacion de una onda longitudinal que se desplaza en un medio elastico es [89].

1
o = <§>2 (2.2)

Donde, ¢, es la velocidad longitudinal, B, el médulo volumétrico del material, p, es la densidad.

Sin embargo, la ecuacion para la velocidad de una onda en una dimension no es suficiente para
explicar el comportamiento elastico de los materiales, lo que hace necesario utilizar la ecuacion en
tres dimensiones [85].

0%u, 0%y, (2.3)

i
p—— =0 ——
6t2 ijkl axjaxk

Donde u; es el desplazamiento de un punto arbitrario en el solido, con coordenadas x; las cuales
varian con el tiempo u; = u,(x;, t).

Si consideramos un solido elastico, isotropo y homogeéneo, las constantes elasticas o, y se vuelven
constantes y si se les agrupa y se elige una direccion de propagacion, la ecuacion de onda queda de
la siguiente forma:

0’u 1 0%u (2.4)
PYERERPYE

En dicho medio se propagan tanto ondas de volumen como ondas superficiales, debido a sus
fronteras. Esta ecuacién ha sido rigurosamente dividida por Denisov [90] para la propagacion de
una onda longitudinal y trasversal, cuyas ecuaciones son las siguientes:

02 92
Yy B, Yy (2.5)
at? dx?
2 2
pau_ﬂauzo (2.6)
at? dx?
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Las ecuaciones (2.5) y (2.6) estan en funcién de las constantes de Lamé (1 y u). Las cuales se

relacionan con las constantes elasticas a través del médulo de Young E, el mddulo cortante G, la
relacion de Poison v, y el modulo volumétrico B, [91] con:

g HG T2 2.7)
A+u
S=u (2.8)
L= AA +p) (2.9
2
E
=— 2.10
5 3(1 —2v) ( )
E
=— 2.11
2(1+v)’ ( )

Las velocidades de las ondas volumétricas se relacionan con las constantes de Lamé a través de:
1/2

NS (2.12)
ep = (ﬁ)lll (213)
P
crlep = (1 =v)/(1 = 2v)'? (2.14)
Lo (2.15)
cr
L2 k? (2.16)
2 — 2k2

A partir de la ecuacion de onda en tres dimensiones (2.3), la velocidad de la onda longitudinal esta
influenciada por la contribucién del médulo cortante, como se esperaria en un sélido donde las
ondas que se propagan producen esfuerzos y deformaciones que no estan confinados en una sola
dimensién. Entonces las relaciones correctas entre las velocidades de onda volumétricas y las
propiedades mecéanicas del material son las siguientes:

1

i 2 (2.17)

(B + %S)
= |—
p

I (S)]% (2.18)
CT = |—

| P
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Donde: p, es la densidad, B el modulo volumetrico, S el modulo cortante, ¢; la velocidad de onda
longitudinal, c; la velocidad de onda transversal.

2.3 Propagacion de ondas en materiales porosos

Aunque se han desarrollado métodos para medir las ondas de volumen, la propagacion de ondas en
materiales porosos o con huecos no esta desarrollada por completo. En el analisis tedrico de los
solidos ideales, como el que vimos anteriormente, se describen dos velocidades de onda distintas:
longitudinal y transversal [92-93].

Cuando la longitud de onda es mucho mayor que el tamafio de la seccion transversal de la muestra
(es decir, baja frecuencias), se da la propagacion de ondas “beam waves”, lo que significa que el
material es libre de deformarse lateralmente a medida que la onda se propaga, por lo que la
velocidad depende unicamente del modulo elastico y la densidad del material, con la relacion [94]:

Cheam = (E/p)l/z (219)

Cuando la longitud de onda es menor que el ancho de la seccidn transversal de la muestra, la onda
no alcanza las fronteras de la muestra por lo que se propaga una onda denominada volumeétrica,
cuya velocidad esta dada por:

172

Cyolumétrica = (E+ %G/p) (220)
La ecuacion 2.19 utilizada en hueso esponjoso por Ashman y sus colegas [92-94], usando
frecuencias bajas para medir propiedades elasticas (50 kHz) en hueso esponjoso libre de grasa (es
decir poros llenos de aire), obteniendo una correlacion de r2 = 0.96, entre el mddulo medido con
pruebas ultrasénicas y pruebas mecéanicas [94].

En el area clinica las mediciones en cubos de hueso con dimensiones de 20 mm, utilizan ultrasonido
con frecuencias del orden de 200 Hz a 800 kHz, con longitudes de onda de 2 a 8 mm. Lo que
significa que, la longitud de onda utilizada es mucho menor que la seccion transversal y
tedricamente, se espera la propagacion de ondas de volumen. Sin embargo, el hueso esponjoso en
seres vivos esta saturado por la grasa (medula 6sea), por lo que es anisétropo y heterogéneo. Como
consecuencia, la ecuacion (2.20) no es estrictamente valida, por lo que se requieren de modelos
tedricos que tomen en cuenta las dos fases, como la teoria de Biot [95], que relaciona las
propiedades acusticas de un soélido poroso saturado de fluido, con las propiedades del material
solido, del fluido y la microestructura de los poros.
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2.4 Fotoacustica

En esta seccidn se da una introduccién del proceso de generacion de ondas acusticas en un medio a
través de la absorcion de radiacion Optica modulada, cuyo fendmeno se le conoce como
“fotoacustica” ya que del conocimiento de éste se espera generar ondas en las membranas
electrohiladas y posteriormente medirlas. Este fendmeno fue descubierto por Alexander Graham
Bell en 1980, quien detectd el sonido producido por un rayo de luz solar modulada cuando incidia
sobre la superficie de un material Opticamente absorbente [92]. La generacion fotoacustica
generalmente se debe a efectos fototérmicos, pero existen también otros mecanismos como son;
electrostriccion, expansion térmica, cambios fotoquimicos, evaporacion o ablacion y rompimiento o
formacion de plasma. Donde la eficiencia fotoacustica #, (energia acustica generada / energia de luz
absorbida) es del orden de 10712 ¢ 10~%, mientras que para los mecanismos de rompimiento la
eficiencia es mayor al 30 %.

La generacion fotoacUstica esta clasificada, segun Tam [33], como directa e indirecta. En la
generacion directa, el pulso laser de excitacion es absorbido por la muestra en donde se generan las
ondas acusticas; mientras que en la generacion indirecta, la onda acustica es generada en un medio
adyacente acoplado a la muestra.

Otra manera de clasificar la generacion fotoacustica es de acuerdo con el modo de excitacién: modo
de modulacion de onda continua (cw), donde el haz de excitacidn es de tipo continuo y modulado
con un ciclo de trabajo cercano al 50%, con lo que se generan formas de onda cuadradas o sinodales
y modo pulsado, donde el haz de excitacion tiene un ancho del orden de los nanosegundos (< 1us)
con ciclos de trabajo de los Hertz y pico de potencia alto.

Cuando se irradia la superficie de un sélido con luz laser pulsada, la energia absorbida por el
material se propaga por el medio en forma de: calor, ondas elésticas (ultrasonido) y en materiales
semiconductores se producen flujos de corriente. Dependiendo de la densidad de energia depositada
se tienen dos regimenes de trabajo. Con una densidad de energia baja se tiene el régimen
termoelastico donde se produce un calentamiento localizado (fuerzas dipolares) esfuerzos y
deformaciones termoelasticas, que actian como una fuente de ultrasonido. Cuando se deposita una
densidad de energia alta y sobrepasa el limite elastico del material se da la formacion de plasma en
la superficie y ademas de los fendmenos que se dan en el régimen termoplastico también se tiene
una transferencia de momento [68].

Para explicar la generacion de ondas acusticas en un medio, tomaremos como base el modelo
empleado por Scruby y Drain [66], en el cual se relacionan las fuerzas dipolares al calor depositado
de forma repentina por el laser y a ciertas propiedades del material. Por lo que todo se reduce a un
area termoelastica-mecanica que actia como una fuente puntual de ondas elasticas en la superficie
de la muestra.
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Profundidad de penetracion

En un material homogéneo e isotropo, la energia dptica absorbida esta siempre en funcion de la
longitud de onda de la fuente de radiacion y las propiedades de absorcion del material. Por lo que,
cuando un medio absorbente es iluminado, se produce una variacion de la intensidad Gptica en
funcion de la profundidad alcanzada dentro del medio, esto debido a que la radiacién absorbida es
progresivamente atenuada conforme penetra en el material.

La mayor parte de la absorcion y la reflexion tienen lugar cerca de la superficie, en la llamada "skin
depth” (profundidad de penetracion) y generalmente se denota con & [66].

Para la region del infrarrojo del espectro electromagnético, la profundidad de penetracion para un
conductor se calcula de la siguiente forma:

5= (2.21)
\rfou

donde f, es la frecuencia de la radiacion, o es la conductividad eléctrica del solido y p la
permeabilidad magnética.
Esta formula no es valida para las regiones ultravioleta y visible, debido a efectos cuanticos [66].

Mecanismo de generacion de ultrasonido por laser.

Segun la referencia [96], los dos fundamentos que explican la generacion termoelastica de ondas en
solidos por un dipolo térmico son:
(1) Para tiempos pequefios la respuesta térmica del material es méas rapida que la respuesta
mecanica
(2) El calentamiento repentino de una region del sélido no produce un cambio de volumen
instantaneo.
Asi que, la energia térmica depositada por el laser solo es equilibrada a través de la difusion del
calor y la expansion térmica volumétrica. Ambos procesos se inician pero la expansion térmica es
un proceso lento en comparacion con la difusion térmica. Por lo que esto produce un desbalance de
energia entre ambos procesos Yy el equilibrio se obtiene de acuerdo con la segunda Ley de Newton,
en forma de aceleraciones (ondas ultrasonicas).
Estas aceleraciones se producen también térmicamente, ya que el sélido requiere de un tiempo finito
para expandirse cuando esta sujeto a un cambio brusco de temperatura, dichas aceleraciones tienen
dos componentes, una asociada a la expansion térmica volumétrica que debe ocurrir mientras la otra
estd asociada a las fuerzas de cuerpo térmicas desbalanceadas que resultan en ondas longitudinales.
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2.5 Deteccion de las senales fotoacusticas

Para la deteccion de sefiales fotoacUsticas cominmente se emplean transductores piezoeléctricos,
donde los materiales utilizados son los ceramicos como el titanato de zirconato de plomo (PZT) ,
cristales de cuarzo y polimeros piezoeléctricos como el fluoruro de polivinilideno (PVF. o PVDF)
[97].

Aunque el fabricante entrega una curva caracteristica del sensor y una frecuencia central de
operacion esta muchas veces cambia, debido a que los transductores en el intervalo ultrasonico
requieren de un agente liquido acoplador para estar en contacto con el sélido y su respuesta en
frecuencia se obtiene a través de sefiales acondicionadas en una frecuencia especifica, lo que no se
tiene en cuando se utilizan para la deteccion de sefiales fotoacusticas. Ademas para determinar la
velocidad del sonido en un medio, la velocidad a la que viaja la onda a través del cristal del
transductor en ocasiones puede tener influencia en la caracterizacién de un material, por lo que es
importante conocer la respuesta del sensor a un pulso de luz laser asi como también su ancho de
banda, que ocasiones significa la deteccion o no deteccion de ondas superficiales.

Para caracterizar los transductores PZT se hace incidir sobre su cara frontal un pulso laser, lo cual
genera una sefial como la de la Figura la. Esta sefial se filtra y se acondiciona para aplicarle la
transformada de Fourier y obtener su respuesta en frecuencia, tal y como se muestra en la Figura 1b,
a partir de la cual se obtiene el ancho de banda del sensor.

Figura 1. a) Amplitud de la sefial en el dominio del tiempo b) Sefial en frecuencia de un PTZ centrado en
5 MHz, la sefial esta suavizado con un B-spline, por lo que 4.88 es el punto maximo de la sefial.

La energia absorbida por el medio, viaja como ondas elasticas a través de él, dichas ondas tienen
distintos modos de polarizacion dependiendo de las condiciones de frontera de la muestra. Esta
forma de energia es detectada por los transductores que producen una sefial eléctrica en dominio del
tiempo como la de la Figura 2, donde la primera forma de onda representa una onda de tipo
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longitudinal, la cual arriba primero porque viaja en direccion de la energia de excitacion, lo que la
hace facilmente identificable.
A diferencia de la onda transversal que arriba inmediatamente después de la onda longitudinal y en
ocasiones quedan enmascarada con los rebotes de la sefial longitudinal en la superficie libre
(fronteras), haciendo dificil discriminar su arribo.
Por ultimo las ondas superficiales llegan mucho tiempo después, por lo que si se tiene un sensor
con un ancho de banda suficiente, también es facil discriminarlas.

Figura 2. Medicion de la velocidad del sonido en una placa de PMMA con 12.5 mm de espesor, con un
transductor longitudinal de 5 MHz y un pulso laser.

Analisis espectral de una sefal fotoacustica para determinar el tiempo de
arribo de la onda longitudinal.

Un sistema lineal cumple con el principio de superposicion y esta caracterizado por su funcion de
transferencia (o funcion de Green), que es la respuesta del sistema cuando la entrada es un impulso
unitario. En forma matematica, la salida del sistema serd igual a la convolucion de la sefial de
entrada por la funcion de transferencia del sistema [98].

El teorema de muestreo establece que el muestreo de una sefial debe cumplir con la condicion de
Nyquist, es decir, que la frecuencia de muestreo sea dos veces mayor o0 mas que la frecuencia
maxima contenida en la sefial, entonces solo asi se recupera la sefial.
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La transformada de Fourier es una herramienta matematica que se utiliza en el procesamiento de
sefiales y sirve para transformar una sefial del dominio del tiempo al dominio de la frecuencia. Para
el caso continuo se tiene [99]:

X(w) = J x()e 7 dt (2.22)
Para el caso discreto:
N1 j2rkn
X=ay X(k)e(f—zN" ) (2.23)

k=0
El espectro de frecuencias de una sefial nos permite saber que componentes de frecuencia estan
presentes y asi aplicar un filtro 6 determinar el ancho de banda del sensor.
La transformada de Hilbert es otra herramienta matematica para el procesamiento de sefiales, donde
una funcién real, s(t), se obtiene mediante la convolucion de las sefiales f(u) y (1/xt). Por lo tanto, la
transformada de Hilbert se interpreta como la salida de un sistema con entrada f(u) y respuesta al
impulso (1/xt).
Dicha transformacion no cambia la representacion de la sefial de un dominio a otro, sino que
simplemente se obtiene de ella otra funcién:

H(r) = lro L i = =) (2.24)
m)_u—t nt

Si se obtiene el espectro de Fourier de la transformada de Hilbert.
9<—L> =isgn(s) (2.25)
Tt

Equivale a dejar las amplitudes de las componentes espectrales de la sefial con la misma amplitud,
pero desfasada +z/2 , segun el signo de las variables.

2.6 Interferometria conceptos generales

Con base en lo encontrado en la literatura para medir los desplazamientos perpendiculares a la
superficie del material provocados por el paso de una onda superficial se utiliza la técnica de
interferometria cuya definicion y ecuaciones fundamentales se describen a continuacion.
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Interferencia

Si dos ondas de la misma frecuencia avanzan en la misma direccion y poseen una diferencia de fase
que permanece constante en el transcurso de tiempo, se combinan de tal manera que su energia no
se distribuye uniformemente en el espacio, sino que es maxima en ciertos puntos y minima (solo si
las dos ondas son de la misma amplitud) en otros [100].

Interferencia constructiva y destructiva

Cuando las ondas provenientes de dos o mas fuentes llegan en fase a un punto Ilamado P, la
amplitud de la onda resultante es la suma de las amplitudes de las ondas individuales; esto es
interferencia constructiva. Para que haya interferencia constructiva se debe cumplir con la siguiente
ecuacion.

LCO,—LCO,= m2, m=0,£1,+£2,+3. (2.26)

Donde LCO, es la longitud de camino 6ptico, es decir, la diferencia de camino optico para las dos
fuentes debe ser un multiplo entero, m, de la longitud de onda A.

La cancelacion o anulacion parcial de las ondas recibe el nombre de interferencia destructiva. La
condicion para que haya este tipo de interferencia, es que las ondas provenientes de las fuentes
Ileguen a un punto P, exactamente medio ciclo fuera de fase [100].

LCO, - LCO, = <m +%>z, Mo 0 142,43 (2.27)
Diferencia de fase y diferencia de camino 6ptico

Cuando la diferencia de longitud de camino Optico es de una longitud de onda, la diferencia de fase
de un ciclo es ¢ =2rrad = 360°. Cuando la diferencia de fase es de A/2, entonces
¢ = mrad = 180°. Es decir, la razon de la diferencia de fase ¢ con respecto a 2x es igual a la razon
de la diferencia de camino éptico LCO = LCO, — LCO;con respecto a A, esto se relaciona:

$ _LCO-LCO, (2.28)
2n A
Por lo que la diferencia de fase ocasionada por una diferencia de trayectoria sera:

p=CECRLED _(1co,- Lco)) (2.29)
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Donde k = 2x/] es el nimero de onda.

Para decodificar la informacién de la fase a través de interferometria se realiza un monitoreo éptico,
usando un laser como fuente dptica. EI campo eléctrico de estas ondas se expresa con la siguiente
ecuacion [101]:

E = aexp[j(woptt - ¢] (230)

Donde E, es el campo eléctrico, de amplitud a, frecuencia w,,, y fase ¢.

Es importante notar que los fotodetectores que existen en el mercado no miden la fase del campo
eléctrico, ya que estos dispositivos solamente miden la intensidad Optica ( es decir de amplitud, a2).

Existen diversas formas en las que el ultrasonido afecta el haz de luz, por lo que hay diferentes
técnicas de demodulacion: la técnica de intensidad modulada y técnica de fase o frecuencia
modulada. Intensidad modulada, es cuando el haz de luz reflejado cambia de sentido, debido a una
variacion del indice de refraccion del medio como consecuencia del paso de la sefial ultrasénica, ver
Figura 3a. Dicho cambio se mide utilizando fotodetectores y en la mayoria de los materiales la
variacion de la intensidad es pequefia. En la técnica de fase o frecuencia modulada, el paso del
ultrasonido genera un desplazamiento de la superficie en un medio, provocando un cambio en la
longitud de la trayectoria y un cambio en la fase de la luz reflejada, como en la Figura 3b.

Figura 3. a) Medicidén no interferémetrica b) Medicion interferémetrica

2.7 Interferometro de Michelson

Como se dijo en el capitulo anterior la configuracion de Michelson es la mayormente utilizada en la
medicion de ondas superficiales debido a la facilidad de implementacion y la resolucién que
proporciona como instrumento de medicion, por lo que a continuacion se describe el
funcionamiento del interferémetro de Michelson, el cual es parte de la instrumentacién utilizada en
este trabajo.
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El interferdmetro de Michelson de dos haces es una configuracion en la que el laser de medicion se
divide en dos caminos, un haz es enviado a la superficie que se pretende monitorear y el otro a un
espejo de referencia, después de que ambos haces son reflejados por sus respectivas superficies se
recombinan en un fotodetector y producen una interferencia cuya sefial es [101]:

Ly =L, + 1. +2\/T,I,cos(¢,, — ¢,) (2.31)

Donde (¢,, — ¢,) es proporcional al desplazamiento de la fase Optica entre el haz de referencia y el
de medicion. 7, + I, es la suma de las intensidades de los haces y 24/1,1. es el factor de conversion

del fotodetector [101].

En el interferdmetro basado en fibra 6ptica como el que se utilizara en este trabajo, la medicién se
realiza a través de un mecanismos de iteracion que afecten un parametro éptico de la fibra, como un
cambio de intensidad, en el estado de polarizacion o un cambio de la fase del campo dptico. De
acuerdo con el pardmetro afectado se realiza una configuracion de lectura que transforme esa
variacion en una sefial eléctrica de salida. La salida de un OFS esta clasificada de la siguiente
manera:

Tabla 5. Clasificacion de sensores de fibra 6ptica segun la referencia [101].

Lectura Tipo de fibra  Tipo de fuente
Intensidad (potencia) Multimodo LED
(ocasional
mono)
Polarimétrico (estado de polarizacion) Monomodo Léaser
Interferométrico (fase dptica) Monomodo Léaser

Esta clasificacion no es simplemente nominal ya que implica un tipo de fibra y una fuente
determinada para implementar la salida [101].

Cualquier tipo de interferdmetro oOptico utiliza un brazo de medicion y uno de referencia, cuya
configuracion en fibra dptica se muestran en la Figura 4.
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Figura 4. Configuraciones interferométricas con fibra 6ptica segun la referencia [101].

2.8 Técnica del electrohilado.

La manufactura de las muestras a las que se les caracteriza mecanicamente en esta trabajo estan
hechas con la técnica de electrohilado con la cual se tiene la formacion de nanofibras a través del
estiramiento uniaxial de una solucidn viscoelastica. En esta técnica se hace uso de fuerzas
electrostaticas para estirar la solucidn polimérica a medida que ésta se solidifica. Por lo tanto, si no
hay ninguna interrupcion durante el proceso se da la formacion continua de: una fibra con didmetros
del orden de los cientos de nandmetros hasta algunos micrémetros. Dicho tamafio de diametro esta
en funcion de; la distancia de coleccion, la velocidad de coleccion y voltaje aplicado [102].

Un equipo de electrohilado convencional, (ver Figura 5) consiste de un tubo capilar o aguja, a través
del cual el liquido es sometido a un campo eléctrico el cual es aplicado con una fuente de alto
voltaje, la aguja es conectada a la terminal positiva mientras que un colector separado a una cierta
distancia del capilar es conectado a tierra. Por medio de una bomba inyectora la solucién polimérica
se hace pasar a través del capilar formando una gota colgante en la punta, que al aplicarle voltaje, la
solucion se carga provocando un aumento de la tension superficial del liquido, lo que conduce a la
formacion del cono de Taylor. Si el voltaje aplicado continia aumentado, se produce un chorro de
fibra acelerado desde el vértice hasta el colector. A partir de esto se produce un apilamiento de
fibras, las cuales se alinean o no, dependiendo de como se colecten, produciendo asi capas y capas
de fibras sobrepuestas formando asi membranas.
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Figura 5. Esquema que ejemplifica el proceso de electrohilado.

2.9 Aproximaciones para determinar la densidad de
materiales porosos

Con lo visto en la literatura se sabe que la cantidad de espacios vacios o huecos llenos de aire,
muchas veces Illamados como poros, tiene una influencia en la densidad y el modulo elastico. La
densidad, es la cantidad masa por unidad de volumen que ocupa. Sus unidades en el sistema
internacional son, [kg/m?], sin embargo, los materiales porosos no rellenan todo el espacio. El
volumen que ocupan deja huecos. Normalmente los poros se encuentran llenos de gas o liquido que
dificultan la determinacion del volumen y la masa del sélido poroso. Como el médulo de Young
estd relacionado con la densidad de la muestra es necesario realizar una correccion para tener la
menor dispersion en los datos.

Liquido de imbibicién. Este método consiste en sumergir el medio poroso completamente en un
fluido durante un determinado tiempo para que el fluido penetre en los poros. La muestra es pesada
antes y después de la imbibicion. Estos dos pesos junto con la densidad del fluido introducido
permite determinar el volumen de poros. [103].

Material electrohilado. Depende de la determinacion del volumen y peso de liquido utilizado en la
manufactura de la muestra, menos el peso y volumen de la muestra ya manufacturada [104].

me _ My, (2.32)

pmuestra =
e Vm

Donde; m., masa de material electrohilado, V. , volumen de material electrohilado, m,, masa de la
membrana, V., , volumen de la membrana.
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Analisis de imagen. La porosidad de la muestra es igual a la cantidad de vacios que hay en el
volumen de la muestra, la cual estd determinada por secciones de imagenes de la muestra. En
ocasiones es necesario impregnar los poros con algin material para hacer visibles los poros y por
medio del andlisis de imagenes se cuantifica la cantidad de poros por unidad de area.
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CAPITULO 3

Modelado

En este capitulo se calculan las cotas inferior y superior del mddulo eléstico utilizando
aproximaciones teoricas para materiales compuestos fibrosos que contiene espacios.
Primeramente, se utiliza un modelo para materiales heterogéneos en donde se supone una matriz
de aire que contiene fibras poliméricas.

Para la segunda aproximacion, se supone una mezcla polimérica que tiene una fase dispersa,
cuyo modulo elastico se corrige en funcion de los espacios vacios.

El capitulo queda dividido por consiguiente en:

3.1 Modelo Semi-empirico de Halpin-Tsai.
3.2 Aproximacion de mddulo elastico longitudinal.
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3.1 Modelo semi-empirico de Halpin-Tsai para calcular
modulo elastico en materiales heterogéneos

Figura 6. Imagen de una membrana electrohilada con un tres ejes ortogonales que son las tres

direcciones principales, donde el plano 3,1 es el plano de electrohilado de la membrana y que en este
trabajo se le nombra plano de la direccion de las fibras.

Para aproximar el mddulo de elasticidad paralelo al eje principal del compuesto se utiliza un modelo
micro-mecanico simple, la regla de la mezclas (ROM) [105], en el cual se asume que la matriz y la
fibra experimentan un esfuerzo uniforme en direccién de las fibras. Por lo que para un compuesto

unidireccional en la direccién 1 el médulo es:

El = Efvf + Eme (31)

Donde, E, es el médulo del compuesto, Ey E,,, son los médulo de las fibras y de la matriz, V;, V,,

la fraccion volumeétrica de fibras y de la matriz.
Para la relacion de Poisson?, v, , , se tiene la siguiente relacion:

Via =Veay Vet VmVm (3.2)

Donde, v ,, es relacion Poisson de las fibrasy v,,, es la relacion Poisson de la matriz.

Las ecuaciones de Halpin-Tsai [106], son las formas practicas del modelo generalizado de auto-
consistencia de Hill, que resultan en un modelo para su uso en materiales compuestos. Estas
aproximaciones estan basadas en la “regla de la mezclas” donde no se toma en cuenta la interaccion
de los componentes del compuesto debido a la diferencia de sus coeficientes de Poisson. Para estas
aproximaciones se asume que los constituyentes son transversalmente is6tropos con respectos a la
direccion longitudinal.

2 | a relacién de Poisson (v) es un pardmetro caracteristico de cada material que indica la relacion entre las deformaciones longitudinales que sufre

el material en sentido perpendicular a la fuerza aplicada y las deformaciones longitudinales en direcciéon de la fuerza aplicada sobre el mismo, para
mayor referencia ver la seccion de anexos, teoria de la elasticidad.
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Modelado
Las ecuaciones desarrolladas incluyen el denominado factor de forma &, el cual agrega la geometria
de refuerzo (fibra), que puede varia de 0 a «. Su valor se calcula con la relacion é=2(Id) donde (/d)

es la relacién de aspecto de las fibras.
Mientras que el mddulo elastico en la direccion trasversal, se calcula con la siguiente relacion.

1 V
E2 = E’nl i én f] , (33)

Donde, & es el factor de forma.

En el caso del mddulo de cortante principal, tanto las fibras como la matriz estan sometidas a la
misma tension cortante. Para calcular el cortante se utiliza la ecuacion (3.5).

1+ &nV;| 35
G12=Gm[1 Vf N ( )
—Vy
o], (3.6)
G
n=-—-" =
Gy
G| TE

Para fibras circulares en una disposicién cuadrada, este valor aplica para fracciones volumétricas de
fibra hasta 0.5
Las otras constantes se calculan a partir de:

E3=E, (3.7)
Gi3 =Gy (3.8)
Vi3 =1 3.9)

(
Yo _ M3 (3.10)
E K
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E (3.11)

Gpo= ——2
2721 + 1)

Si se considera a la membrana electrohilada como un material transversalmente isétropo, con un
plano de simetria en (2,3) como el de Figura 6, se tienen cinco constantes ingenieriles
independientes;

Madulo de elasticidad longitudinal, E;.
Modulo de elasticidad transversal, E,.
Coeficiente de Poisson, v,.
Coeficiente de Poisson, v,;.

o > w e

Modulo cortante, G,5.

Las 5 constantes ingenieriles se calculan con las ecuaciones 3.1 a la 3.11, utilizando los valores de la
Tabla 6. Suponiendo una matriz de aire, se programa en MATLAB (anexos) y se hace el célculo en
funcion de la fraccion volumétrica de fibras.

Las propiedades volumétricas reportadas de los materiales que componen la membrana
electrohilada son:

Tabla 6. Propiedades de los materiales utilizadas en el modelo para el
célculo de las constantes elastica

Propiedades Valor Ref
Modulo elastico de la fibra (PLA) 39GPa [107]
Modulo elastico de la gelatina 2.4 GPa [110]
Relacion de Poisson fibra 0.360 [111]

A partir de estos datos se obtiene la Tabla 7, donde se desglosan los valores del modulo elastico
longitudinal y transversal en funcién de la fraccion volumétrica de las fibras.

Tabla 7 M6dulos calculados con el modelo de Halpin-Tsai.

Fraccion de E, E, Vi, Gy; Vo3
fibras [v/v %]
0.10 3.9E+08 3.5E+06 0.49 6.3E+05 0.00
0.20 7.8E+08 7.7E+06 0.47 1.3E+06 0.00
0.30 1.2E+09 1.3E+07 0.46 2.2E+06 0.01
0.40 1.6E+09 2.0E+07 0.45 3.4E+06 0.01
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0.50 2.0E+09 3.0E+07 0.43 5.1E+06 0.01
0.60 2.3E+09 4.5E+07 0.42 7.6E+06 0.01
0.70 2.7E+09 6.9E+07 0.47 1.2E+07 0.01
0.80 3.1E+09 1.2E+08 0.39 2.0E+07 0.01
0.90 3.5E+09 2.5E+08 0.38 4.4E+07 0.03

Analizando los resultados de la Tabla 7, se observa que el médulo en la direccion uno incrementa
conforme se agregan fibras en la matriz por encima de un 30% de fibras y se tiene un mddulo del
orden de los GPa. En la direccion dos, el modulo incrementa de una manera menos pronunciada,
pero varia de decenas a miles de MPa.

La relacion de Poisson v,, se mantiene cerca de 0.45, a diferencia del Poisson en el plano 2,3 (v,;),

el cual permanece casi constante en 0. Esto significa que las propiedades elasticas en direccion de
las fibras son mayores con respecto a las propiedades elasticas en la direccion transversal.

Grdfica 1. Mddulo elastico del material en dos direcciones: longitudinal en negro (direccion 1) y
transversal color rojo (direccion 2).
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3.2 Aproximacion del modulo elastico longitudinal

Para acotar el intervalo del modulo elastico en direccion longitudinal, se utiliza el modelo de
Kerner-Uemura-Takayanagi. Para ello se supone una mezcla de dos polimeros, donde el polimero
que se encuentre en mayor concentracion sera la matriz y en contra parte el de menor concentracion
sera la fase dispersa.

El modelo de Kerner-Uemura-Takayanagi se divide en dos, dependiendo del comportamiento
interfacial de la mezcla, es decir, con adhesion perfecta o no adhesion.

Modelo Kerner-Uemura-Tkayanagi (KUT).

Este modelo trata a las mezclas como, una matriz continta de un polimero con médulo E,, y un
coeficiente de Poisson v,,, (menor a 0.5) que contiene inclusiones esféricas de otro polimero con un
maodulo E; [110]. Por lo que este modelo tiene dos variaciones, uno en el que se asume una adhesion
perfecta en la interfaz de la mezcla (ecuacion 3.14) y otro en el que se asume no hay adhesion
(ecuacion 3.15).

B - Em< (7- 5vm;Em + (8= 10v)Ey — (7= 5vy) (Epy — Ep) q)d) (3.14)

E —E (7 - 5‘/m)Em - (7 - 51]m) Enda (3.15)
7 T\ (7 = 5Vm)Em + (8 = 10vy)Epy g

Donde, v, es la relacion de Poisson de la matriz y, E,es el mddulo del compuesto.

Tabla 8. Datos reportados de los materiales utilizado en la aproximacion tedrica.

Propiedades Valor Ref
Modulo elastico de la fibra (PLA) 3.9 GPa [112]
Modulo elastico de la matriz (Aire) 0.2 MPa [108]
Relacion de Poisson fibra 0.360 [107]
Relacion de Poisson matriz 0.5 [109]
Halphin Tsai factor de reforzamiento para el 150

modulo elastico

Halphin Tsai factor de reforzamiento para el 75
mddulo cortante
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A la ecuacion 3.14 se le agrega una correccion del modulo elastico utilizando la relacion de Coble-
Kingery [113] (ecuacion 3.16), donde se suponen huecos esféricos. Quedando por lo tanto el
maodulo en funcién del porcentaje de vacios en la mezcla.

E; = E(1 — ¢)? (3.16)
Resultados tedricos

A partir de las correcciones hechas, se obtienen las cotas superior e inferior para un material poroso
hecho de PLA con Gelatina a diferentes concentraciones volumétricas. En estas corridas tedricas se
varié la concentracién de gelatina de 10 hasta 75 %.

En los materiales electrohilados, el porcentaje de espacios vacios comdnmente esta por encima del
50% por lo que se hace una ampliacion a la Gréafica 2 para tener las cotas de los valores del médulo
elastico en la direccion longitudinal ( E,).

Las aproximaciones tedricas sirven para predecir el orden en que deben estar los médulos medidos
en la direccion longitudinal para membranas de PLA y Gelatina. Como se ven en la Grafica 2, el
incremento de la concentracion de gelatina reduce el modulo elastico y la densidad del compuesto
conforme se incrementa la cantidad de huecos (espacio entre fibras). Para valores de huecos por
encima del 70 %, el mddulo se encuentra en un intervalo de cientos de MPa a decenas MPa, como
se observa en la Grafica 2.
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Grafica 2. Modulo elastico en direccion las fibras en funcion del aire contenido en la muestra y en el
eje superior de muestra la variacion de la densidad conforme el incremento de aire.
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CAPITULO 4

Preparacion de las muestras electrohiladas

Este capitulo inicia con una breve introduccion de la aplicacion de las membranas de PLA con
gelatina, después se dan las propiedades de cada material involucrado, asi como de las
condiciones de electrohilado para obtener dichas membranas. Posteriormente se muestra la
caracterizacion microscopica obtenida con SEM a partir de la cual se calcula el didmetro
promedio de las fibras y el porcentaje de huecos en cada una. Se continta con una
caracterizacion fisica, donde se mide la cantidad de espacios entre las fibras (huecos) a través de
dos métodos; gravimetria y liquido de intrusién. Por ultimo, se realiza la medicion del espesor y
la densidad de las muestras. El capitulo queda dividido en las secciones siguientes:

4.1 Propiedades de los materiales y sustancias
4.2 Manufactura de membranas para la conformacidn de muestras
4.3 Caracterizacion microscopica con SEM
4.4 Medicion de h en los andamios
Medicion por liquido de intrusion
Gravimetria
4.5 Célculo de la densidad de las muestras tipo lamina
4.6 Célculo de la densidad de la muestra tipo barra
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La ingenieria de tejidos biologicos tiene como objetivo elaborar andamios que permitan el
crecimiento y proliferacion de células. Existen diversas técnicas para la obtencion de andamios y
entre ellas esta el electrohilado en el cual estan implicitas diversa variables como: voltaje, distancia
entre el colector y la jeringa y taza de flujo . Las cuales modifican la morfologia de la membrana
electrohilada.

4.1 Propiedades de los materiales y sustancias

Para la manufactura de las muestras, se utiliza Poli (acido lactico) que es un polimero biodegradable
y bio-compatible con propiedades hidrofobicas y se le agrega gelatina para aumentar su caracter
hidrofilico. EI  Poli (&cido lactico) tiene un peso molecular de 192,787 g/mol, e indice de
polidispersidad de 100000 g/mol, proporcionado por NatureWorks y Gelatina (gelatina de pescado y
1,1,1,3,3,3,3 Hexafluoruro-2-propanodiol ambos de SIGMA-ALDRICH Co. Para la purificacion
del poli (acido lactico) se utiliza cloroformo (de Alfa Aesar A Johnson Mathey Company) y Metanol
de J. T. Baker. La solucion tiene una relacion de 25/75 (v/v).

4.2 Manufactura de membranas para la conformacion
de muestras

El aparato experimental de electrohilado incluye una fuente de alto voltaje variable (Bertan
210-50R) con un intervalo de operacion de 3 a 50 kV.

La solucién polimérica se coloca en una jeringa con capacidad de 5 ml con una punta capilar de 1
mm de diametro. El voltaje positivo es aplicado a traves de un alambre colocado en la punta de la
jeringa. En este arreglo se produce un campo eléctrico sobre la solucién polimérica. Cuando el
campo eléctrico excede un cierto valor critico de la solucién se produce cargas de repulsion mutuas
que superan la tensién superficial de la gota que se encuentra en la punta de la aguja ver Figura 7,
produciendo un chorro cargado eléctricamente que forma fibras las cuales se colectan en una lamina
de aluminio conectada a tierra y colocada a una distancia de separacién especifica de la punta de la
jeringa. Para producir membranas con espesores de algunos milimetros se necesita alrededor de 1
hora de electrohilado.

Se electrohilan tres tipos de membranas a las cuales se les nombra A, B y C, estas se diferencian por
la concentraciones de gelatina que contienen. Para electrohilar la membrana tipo A, se tiene una
solucion de 13% de poli(acido lactico). Las condiciones de procesamiento son: 8 cm de distancia
entre la aguja y el colector, a 10 kV, y una taza de flujo de 0.5 ml/h. Para la membrana B, se tiene
una solucion con 13% de poli (&cido lactico) y 15 % de gelatina en una porcion 3:1. Para la
membrana C se tiene una solucion con una concentracion de 20 % de gelatina). Las condiciones de
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procesamiento son de las muestras B, C son: 8 cm de distancia entre el colector y la jeringa, a una
taza de flujo de 0.5 ml/h, 10 kV.

Figura 7. Maquina de electrohilado de instituto de materiales de la UNAM, donde se sefialan las partes
que integran el proceso y se agrega una fotografia de una membrana electrohilada.

4.3 Caracterizacion microscopica con SEM

Esta caracterizacion se realiza mediante el microscopio electronico de barrido (SEM), localizado en
el Instituto de Investigacion en Materiales en el Laboratorio Universitario de Microscopia
Electrénica (LUME).

Las muestras se preparan con un area de 1 cm2, ver Figura 8a después se les agrega una pelicula de
oro para hacerlas conductoras, Figura 8b, y por Gltimo se introducen en el Microscopio SEM.

Figura. 8 a) Muestra b) Microscopio SEM c) Interfaz del microscopio
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La coleccién de iméagenes se despliega en la Figura 9.

10pm  ITM-UNAM
10.0kV SEI SEM WD 8.3mm

- & 1 i > 3
10pm IIM-UNAM 10pm ITM-UNAM
10.0kV SEI SEM WD 8.7mm X 10.0kV LEI SEM WD 8.7mm

Figura 9. Coleccion de imagenes de SEM donde se observa la distribucién de fibras y el tamafio de su
didmetro.

Con el programa image J, a todas las imagenes SEM se les sustrae el fondo, es decir, se resaltan las
fibras, al realizar este paso la imagen queda oscura, por lo cual se ajusta el brillo y contraste, ver
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Figura 10. Mediante la herramienta treshold, seleccionamos la parte del fondo y con la herramienta
analyze particle size obtenemos tamafio promedio de huecos y el porcentaje que estos representan
en la membrana. Los datos medido estan en la Tabla 9. Estos datos solo se midieron en las muestras

B, C.

Figura 10. Andlisis de imagenes SEM para determinar el porcentaje de espacios entre fibrasy el
diametro promedio de fibras, con ayuda de un procesador de iméagenes.

Tabla 9. Espacio y diametro de fibra promedio medidas con SEM.

Muestra Tamafio de poro [mm?] Diametro promedio de fibras [um]
B 4.0920 £ 2.7 0.6339+0.1
C 3.5277 £ 3.7 0.6153 £ 0.1

4.4 Medicion de espacios entre las fibras del andamio

Para la medicién de los espacios vacios en las membranas de poli-acido lactico con gelatina se
utilizan dos métodos; gravimetria y liquido de intrusion.

Medicion de la cantidad espacio entre la fibras por el método liquido de
intrusion

Esta es una técnica experimental en la cual se introduce un liquido en un material poroso, en el cual
se suponen que los espacios que hay entre la membrana serdn ocupados por el liquido introducido.
Para lograr conocer la cantidad de espacios que tiene la muestra se utiliza la diferencia de volumen
que tiene la muestra con liquido y sin liquido en su interior, utilizando la ecuacién 6.1
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* Los andamios de se cortan con una medida de 2 cm por 2cm

* Se mide el espesor

* Su peso se determina en una balanza analitica

* Se sumerge cada andamio en 2 ml de alcohol etilico desnaturalizado y se colocan en un
sonicador BRANSON 2510 durante dos horas

* Con un papel filtro se les quita el exceso de alcohol a los andamios, para secarlos

* Y selesvuelven a pesar.

El espacio vacio € que hay entre los andamios se calculé con la siguiente formula:

Vaiconor @bsorbido

e = (6.1)

Valcohol absorbido + Vandamio

P _ Mglcohol 6.2
alcohol —

Valcohol ( ’ )

% damio = Mandamio 6.3
andamio —

Pandamio ( ' )

Pandamio = /)PLA*fPLA + /Jgelatina*f:qelatina’ (6 4)

Los volumenes se calculan utilizando la ecuacion (6.2) y (6.3), las densidades se obtienen de la
literatura. Lo resultados para las muestras B y C se muestran en la Tabla 10.

Tabla 10. Densidad de los materiales de la mezcla.

Densidad PLA  Densidad de la gelatina  Densidad del andamio
[g/cm?] [g/cm3] [g/cm3]

1.21 1.3 1.27

Tabla 11. Datos de la densidad medida por el método liquido de intrusién.

Muestra  Peso inicial Peso final Peso del Volumen de alcohol Volumen del Espacio
[mg] [mg] alcohol [mg]  absorbido [em3] andamio [%]
[em3]
B 7.2 41.6 34.4 0.044 0.0493 0.885
C 6.5 23.3 16.8 0.021 0.0264 0.806
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Medicion de la cantidad espacio entre la fibras por el método de
gravimetria

Con esta técnica primero se calcula la densidad real de la membrana electrohilada, a través de la
medicidn su peso y area medida, para ello se cortan muestras de andamio de 2 cm por 2 cm, a esta
densidad se le nombra densidad del material. El porcentaje de espacios llenos de aire 0 espacio entre
las fibras & del andamio se calcula con la formula 6.5.

e=1— Pandamio (65)

Pmaterial

A continuacién de muestran los resultados de los espacios vacios calculados en la Tabla 12

Tabla 12. Datos de la densidad medida por el método de gravimetria.

Muestra Area Espesor  Volumen Masa del Densidad Densidad Espacio
[mm2] [mm] [mm3] andamio [mg]  del andamio del [%]
[mg/mm3]  material
[mg/mm3]
400 0.099 34.4 0.044 0.0493 0.89 0.86
C 400 0.073 16.8 0.021 0.0264 0.81 0.82

Con base en las mediciones realizada con los métodos, se concluye que la cantidad de espacio entre
la fibras para la muestra B, oscila entre 86 y 88 por ciento mientras que para la muestra C se
encuentra entre 80 y 82 por ciento. Esto hace pensar que con el incremento de gelatina el porcentaje
de huecos en las membranas disminuye. Y la variacion que hay entre las mediciones en promedio
son de dos unidades como se muestra en la Figura 11.
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Figura 11. Comparativa del porcentaje de espacios en las membranas B y C, medidos por dos métodos.

4.5 Calculo de la densidad de las muestras para la
prueba tipo lamina.

Para hacer la medicion se requiere que las muestra tenga una geometria especifica, para ellos se
tienen dos tipos de muestras, las tipo lamina y tipo barra, cuya justificacion se describe ampliamente
en el capitulo siguiente (capitulo 5).

Para las muestras “tipo lamina” se cortan muestras de 2.5 ancho por 5 centimetros de longitud, se
cortan tres muestras por cada tipo de membrana ver Figura 12 y se les nombra segun la Tabla 13.
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Figura 12. Imagen de las membranas electrohiladas para la medicion en la direccién dos.

Tabla 13. Nomenclatura general para las muestras.
Al
A 13% PLA 0% GE A2

A3

B1
B 13% PLA 15% GE B2

B3

C1
C 13% PLA 20%GE C2

C3

Para obtener la densidad experimental, se pesan en una balanza analitica marca PRECISA. Esta
medicion se realizo 5 veces por muestra y se obtiene un peso promedio por muestra, ver Figura 13.
Primeramente, se realiza la medicion del espesor de cada uno de los vidrios obteniendo un espesor
promedio. Posteriormente, se mide el espesor colocando la muestra entre las dos laminas de vidrio,
realizando un barrido de 10 puntos sobre la superficie. Esto se hizo 5 veces en las 9 muestras. Este
dato se le resta del valor del espesor promedio de los dos vidrios y asi se obtiene el espesor de cada
membrana. Finalmente, se calcula el volumen de las muestras a partir de cuyo valor se obtiene la
densidad y el espacio de cada una de las muestras.
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Figura 13. a) Medicion del peso en la balanza analitica b) Medicién del espesor de la membrana

colocada con un micrémetro.

Muestra

Al
A2
A3
Bl
B2
B3
C1l
C2
C3

Tabla 14. Densidad y cantidad de espacio en las muestras planas.

Espesor de
la
membrana

[um]
322+110
360+102
368+103
182+117
180+102
168+090
230+142
156+124
1224110

Masa
[mg]

73.94+0.05
81.44+0.05
82.98+0.13
20.80+0.0
20.30+0.0
19.6+0.11
18.56+0.11
18.52+0.11
17.3+0.07

Volumen
[mm3]

402.5%15
400.0+12.8
460.0+13.0
227.5+x14.7
225.0+12.7
210.0+14.4
235.0%£15.9
195.0+15.6
152.5+13.8
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Densidad
[kg/m3]

183.70+7
180.98+5
180.39+5
91.43+6
90.22+5
93.14+6
78.81+5
95.69+8
113.44+10

Espacio
[%0]

0.85
0.85
0.85
0.93
0.93
0.93
0.94
0.93
0.91
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4.6 Calculo de la densidad de las muestras para la
prueba tipo barra

Las muestras son cortadas y enrolladas con un longitud y diametro especifico, tal y como se
muestran en la Figura 14. Para tener una caracterizacion de las muestras estas se pesan en una
balanza analitica y se miden con un vernier, ver Figura 15.

A partir de los valores de volumen y peso se obtiene la densidad y la cantidad de espacio vacio en
cada uno de los rollos, el resumen de los datos esté en la Tabla 15.

Figura 14. Imagen donde se muestran las membranas enrolladas dentro del porta muestras de vidrio,
para la medicion en la direccion uno.

Figura 15. a) Medicion de la longitud de la muestra b)
Registro del peso de las muestras tipo barra en una
balanza analitica. Se observa la muestra en el centro del
plato de la balanza.
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Tabla 15. Densidad y cantidad de espacio de las muestras tipo barra.

Muestra Peso Volumen Densidad Espesor Espacios vacios

gl [ml [kgime) [mm] el
Al 21.86+0.09 101.7+13.3 214.9+28.9 4.13+0.13 0.82
A3 25.20+0.10 107.4+2.5 234.7+6.4 4.36+0.02 0.81
A2 16.76x0.11 93.7+7.5 178.9+15.6 3.80+0.08 0.85
B2 13.66+0.15 87.9+5.8 155.4+12.1 3.57+0.07 0.88
Bl 13.40+£0.07 81.2#5.1 165.0+11.1 3.30+0.06 0.87
B3 15.18+0.11 84.2+13.3 180.3+29.8 3.42+0.16 0.86
C2 14.20+0.12 87.9+21.4 161.5+40.8 3.57+0.24 0.87
C3 13.80+0.07  85.8+6.7 160.9+13.4 3.48+0.08 0.87
C1 12.92+0.08 84.8+18.5 152.3+34.2 3.44+0.22 0.88
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CAPITULO 5

Diseno

El capitulo inicia con la descripcion general de la evaluacion mecanica de un material a través de
la técnica fotoacustica pulsada. Posteriormente, se describen dos conceptos de acondicionamiento
de la membrana electrohilada para ser evaluada elasticamente en dos direcciones.
Subsiguientemente, se mencionan los pardmetros de disefio que deben cumplir los arreglos
experimentales y se describe la instrumentacion para la generacion y medicion de las ondas.

El capitulo queda dividido en las siguientes secciones:

5.1 Disefio conceptual.

5.2 Requerimientos técnicos.

5.3 Equipo
Generacion de ondas
Deteccidn de ondas superficiales
Deteccion de ondas de volumen
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5.1 Diseno conceptual.

Con base en lo visto en el capitulo uno, sobre las técnicas de caracterizacion elastica de materiales
basadas en la generacion y medicién de ondas ultrasénicas, el proceso para la caracterizacion
elastica de membranas electrohiladas se divide en tres etapas a saber:

1. La generacion de ondas fotoacusticas y su adquisicion.

2. Lamedicion de las ondas en funcion del tipo de onda y direccion.

3. El analisis de las sefiales para determinar el tiempo de arribo de las ondas.

4,
Etapa uno, generacion.
La primera etapa del proceso es, la generacion, en donde retomando la informacién del capitulo uno,
se sabe que hay diferentes maneras para generar ondas de volumen 6 superficiales y que con ambas
se recuperan las constantes elasticas conociendo las velocidades de onda y la densidad del material.
Se selecciona un l&ser pulsado como generador de ondas ultrasonicas y se incluye un material que
recubra la membrana, para aislar las fibras de la radiacion laser y que al mismo tiempo sea una
fuente de emisién de ondas. Ver Figura 16. Este material se agrega para amplificar la absorcién de la
energia y en consecuencia incrementar la amplitud sefial fotoacustica, ademdas de proteger la
muestra de algun tipo de ablacion o fractura.

Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3

- ™

o
@ ® =
o T Contacto: %)
8 = £ 5
8 '8 PZ.T. c o
© = Mecanico 0 -
— © o Adqusicion: a >
Pulso a 2 3 . o e £
, o © w= Osciloscopio Digital ® o
Laser T O = . IR
E © g Tarjeta de adquisicion | 5 ©
o 5 Nocontacto < 8 :8
g QE) Interferémetro = z
S S EMAT o
O Capacitivo o
() ©
o %)
2
©
=
<

Figura 16. Diagrama del proceso general a seguir para la caracterizacion mecanica de la membrana,
dividido en tres etapas, en la que se describen cada una de las partes que la integran.
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Etapa dos, medicion.

En el capitulo tres se ha considerado que el comportamiento eléstico de la membrana electrohilada
se supone como un material homogéneo y transversalmente isétropo con un plano de simetria en (2,
3), ver Figura 17.

Figura 17. Imagen representativa de una membrana electrohilada con tres ejes ortogonales que son las
direcciones de la membrana.

Para calcular las cinco constantes ingenieriles ( Ey, E,, v;,, Vo3, Gy3.) se deben adquirir sefiales
fotoacusticas que incluyen ondas superficiales y de volumen en dos direcciones de la membrana (1
y 2), ver Figura 17. Por lo anterior, para generar y medir ondas de volumen y superficiales en la
direccion 1, se requiere de dos configuraciones de acondicionamiento. Para la direccion 2 se
requiere de una configuracion de acondicionamiento para medir ondas de volumen. Todas estas
propuestas se fundamentan en los arreglos experimentales mostrados en el capitulo uno.

Medicion en la direccion 1

Configuracién 1, esquema de medicion con el interferémetro

Para generar y medir ondas superficiales de tipo Rayleigh, en el plano 1,2, y calcular el modulo
elastico E; y la relacion de Poisson v, se requiere de la instrumentacion descrita en la Tabla 3 del
capitulo 1. En Figura 18, se representa un sélido en donde una onda de tipo Rayleigh la cual viaja a
través de la interfaz formada por dos medios, pelicula y substrato, cuya velocidad esta en funcién de
las propiedades elasticas del medio por el que viaja. Ademas se observa que este tipo de onda se
introduce en el medio una profundidad igual a su longitud de onda.
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Figura 18. Sistema coordenado para un substrato con densidad y un tensor eléstico de constantes ,
cubierto con una capa con una densidad y tensor de constantes eléstico. Se ilustra una onda de tipo
Rayleigh que viaja a trabes del recubrimiento.

Para generar una onda superficial sin contacto en el material se requiere un laser pulsado. Para
medir el desplazamiento perpendicular al plano (3, 1) provocado por el paso de la onda superficial
(SR) se requiere de un Interferometro de Michelson, cuyo brazo de medicién se coloca en el mismo
plano de generacion, teniendo un arreglo fuente-deteccion en la cual se cambia la distancia que hay
entre ellos, para obtener la dispersion y velocidad de las ondas superficiales.

Debido a que los materiales electrohilados abarcan un area grande con poca cantidad de material se
dejan espacios entre las fibras los cuales, encuentran llenos de aire (huecos) por lo que requieren de
un material auxiliar para sostenerse debido a su nula rigidez. Ademas, dado que los didmetros de las
fibras de la membrana estan en el intervalo de los cientos de nanémetros a hasta algunas micras son
fragiles a cualquier esfuerzo externo. Por lo que la incidencia directa de pulso laser en la membrana
solo lograria hacer un agujero en el material en vez de inducir ondas elasticas.

Derivado de esto se propone usar la técnica de capa absorbente; la cual consiste en utilizar un
material con un coeficiente de absorcion alto, en el que se hace incidir el pulso laser. Permitiendo
trabajar en el régimen ablativo para generar ondas y transferirlas a la membrana.

Ademas, la pelicula de material absorbente debe cubrirse con un material transparente como vidrio
0 cuarzo para tener una fuente confinada y asi incrementar la amplitud de la onda superficial en un
30 % segun la referencia [46]. Todas las capas de material se sujetan para forzar a la muestra a tener
un espesor constante y emular una muestra tipo lamina, y que las ecuacion 2.18 y 2.19 sean
aplicables para calcular los médulos elasticos. La que configuracién uno se muestra la Figura 19.

Los materiales seleccionados son el vidrio y el aluminio porque son materiales cuya informacion de
sus propiedades fisicas y quimicas es muy facil de encontrar. Ademas, los valores de la profundidad

Pagina 55



Disefio
de absorcion y la energia minima del laser para generar sefiales fotoacusticas han sido calculadas y
medidas por Scruby [66] en comparacion con el grafito que era la segunda opcién.

Figura 19. Acondicionamiento de las muestras (membranas electrohiladas) tipo lamina. Se describen los
materiales que integran esta configuracion.

Medicion en la direccion 2

Esquema de medicion con transductores ultrasénicos

Para medir en la direccién 2, se utiliza el acondicionamiento de la Figura 19 donde la adicién de
capas de materia incrementa el volumen del arreglo, es decir el espesor.

En este arreglo se mide el tiempo de arribo de las ondas longitudinal con sensores piezoeléctricos,
los cuales son colocados en una cara del arreglo (Ver Figura 20) y el pulso laser incide en el lado
opuesto. Las ondas se producen en el aluminio y viajan a través de todas las capas de material en la
direccion 2, ver Figura 20. La adquisicion del tiempo de arribo de las ondas de volumen permite
calcular E,, vy3y Gys utilizando las ecuaciones 3.1 a la 3.10 del capitulo tres.
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Figura 20. Se muestra el arreglo experimental donde se indica la zona de generacién y medicién sobre
la membrana acondicionada.

Medicion en la direccion 1

Configuraciéon 2, esquema de medicion con transductores ultrasoénicos.

En este arreglo al igual que en la configuracién uno se requiere de un material de soporte y un
material para producir la sefial fotoacuUstica. EI material de soporte es un tubo de vidrio el cual tiene
un didmetro interior constante, con una longitud mayor que su diametro. Y para generar y transmitir
las ondas se utilizan barras de aluminio con las mismas condiciones geométricas que el tubo de
vidrio. La segunda barra de vidrio se agrega en el arreglo para aislar la membrana de algln esfuerzo
externo que la deforme o dafie, cambiando la longitud del rollito el cual debe permanecer constante
en todas las mediciones. Para que la membrana tome la forma del material de soporte se enrolla y
corta con una longitud igual a dos veces su didmetro y se introduce en el tubo de vidrio.

Para que la transmision de las ondas solamente se de en la membrana se coloca una pelicula de
teflon en uno de los extremos de las barras de aluminio y la membrana se envuelve en una lamina de
Maylar. Todo el arreglo es introducido en un tubo de vidrio y se debe asegurar que las caras laterales
de las barras estan en contacto con la membrana, tal y como se muestra en la Figura 21.
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Figura 21. Disefio del acondicionamiento de las membranas electrohiladas para las muestras tipo barra.
Se sefialan todos los materiales que integran esta configuracion.

Con el objetivo de medir la onda longitudinal la direccion 1 con transductores ultrasonicos, se
acondiciona la membrana como lo muestra la Figura 21, donde se emula un material elastico
(barra), para calcular el médulo elastico E; utilizando la ecuacion 2.19. Para generar la sefial
fotoacustica se hace incidir el pulso laser en una de las caras de la primera barra aluminio y se debe
tomar cuenta que el tamafio del haz sea de al menos la mitad del didmetro de la barra, o de lo
contrario este pasara de forma directa al transductor PZT. Para medir la sefial fotoacustica se coloca
el transductor ultrasénico en la segunda barra de aluminio, tal y como se muestra en la Figura 22.
El acoplamiento entre la barra y el transductor se hace con una sustancia liquida (pasta blanca) la
cual asegura la transmisién de las ondas al sensor. La adquisicion del tiempo de arribo de las ondas
de volumen permite calcular el médulo eléstico E;, vy, utilizando las ecuaciones 3.1 a la 3.10 del
capitulo tres.

Figura 22. Disefio de arreglo experimental para la generacion y medicion del modulo elastico en la
direccion uno. En la imagen se describe la zona de generacion y medicion en la muestra tipo barra.
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5.2 Caracteristicas de los sensores y materiales a
utilizar en los arreglos experimentales

Todas estas caracteristicas se obtienen de la revision hecha en el capitulo uno y de algunas
referencias teoricas del capitulo dos.

1.-Fuente laser con un ancho de pulso menor a los 10 nanosegundos (ns), para producir
ondas de ultrasonido en un intervalo de frecuencia alrededor de los 100 MHz, segin z Av = 1 [33].

Utilizando una fuente laser con duracion de pulso de 3-5 ns, se tienen ondas ultrasonicas con
componentes en frecuencia en un intervalo de 300 a 200 MHz, que seria la frecuencia méxima si no
se tiene atenuacion. Asi las ondas ultrasonicas en Aluminio 6061 tendran longitudes de onda entre
18 y 32 micras.

2.-La amplitud de la sefial fotoacUstica superficial es proporcional a la intensidad de la
radiacion laser. Para generar ondas en una ldmina de aluminio, se requiere una energia de pulso
dentro del intervalo de 20 a 500 micro-Jules (pJ) [46]. Utilizando la ecuacion de Scruby [66] la
amplitud méaxima del desplazamiento perpendicular a la superficie sobre aluminio es de 75 nm.

3.- Con la técnica de fuente confinada [50] utilizada en la configuracién uno, se tiene una
onda superficial con una amplitud 4 veces mayor, en comparacion que si solo se aplica la técnica de
capa absorbente.

4.- Segun el trabajo de G. Veith M. Kowatsch [46], la amplitud de la sefial acustica
superficial aumenta cuando se enfoca con un lente cilindrico en comparacion con uno esférico. Para
generar ondas acusticas superficiales se enfoca el haz laser en una linea con una longitud dentro del
intervalo de 12 a 20 milimetros (mm).

5.- Segun Scruby [66] la profundidad de penetracion alcanzada con un laser YAG:Nd de
1064 nm es alrededor de 5 nm en aluminio 6061. Por lo que, el limite inferior del espesor del
material absorbente esta restringido por este valor.

5.3 Equipo

Generacion de ondas

Como fuente de ondas ultrasonicas se utiliza un laser de estado solido YAG: Nd (1064 nm,
frecuencia fundamental) marca EKSPLA, modelo NHL301HT-10-SH-AW, con una duracion de
pulso de 4-6 nanosegundos, energia de (40 a 400 mJ) y una taza de repeticién de 10 Hz.
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Para enfocar el pulso laser se utiliza un lente cilindrico, sin recubrimiento con una distancia focal de
10 mm. A partir del cual se obtiene una linea con una longitud promedio de 9 a 10 mm.

Figura 23. Disefio de arreglo experimental para la generacion y medicion del médulo elastico en la
direccién uno. En la imagen se describe la zona de generacion y medicién en la muestra tipo barra.

Deteccion de ondas Superficiales

Con el objetivo de detectar la dispersion de las ondas superficiales en varias posiciones, se usa una
plataforma deslizable sobre un eje, con resolucion micrométrica para trasladar el haz de generacion
a través de la muestra, tal y como se indica en la Figura 23. La amplitud del desplazamiento
perpendicular al plano de la superficie de la muestra se detecta con un interferémetro de Michelson
de fibra Optica.

El arreglo experimental para la medicion consta de los siguientes dispositivos.

Maodulo de interferometro de Michelson OCT de fibra Optica

Un Diodo Saper Luminiscente de 1322.4 nm de longitud de onda
Una fuente de control y alimentacién para SLD

Diodo laser de 650 nm, para alinear el instrumento.

el
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Lente GRIN para fibra monomodo
Lente para colimacion
Sistema de espejos Galvos
Espejo de primera superficie
Como sistema de adquisicién, Osciloscopio LeCroy 1 GHz de ancho de banda y una
velocidad de muestreo 1 GS/s
10. Un fotodiodo PIN, Thorlabs det-210, empleado como disparo.
11. La muestra acondicionada.
12. Medidor de energia Coherent.

© o N o O

Tanto el brazo de medicién como el de generacidon permanecen en una posicion fija para mantener la
estabilidad en la medicion de la sefales.

Deteccion de ondas de volumen

Para medir las ondas de volumen en la direccion 1y 2, generadas con un pulso laser menor a 10
nanosegundos, se requiere de sensores con frecuencias centrales en el intervalo de los MHz. Por lo
que el arreglo experimental debe estar compuesto por la siguiente instrumentacion. La medicion se
realiza con el circuito de transmisién mencionado en el capitulo uno:

Sensor Longitudinal PZT V310 Olympus 10 MHz, diametro de 12.5 mm.

Sensor Longitudinal PZT V327 Olympus 5 MHz diametro de 9 mm.

Un fotodiodo PIN, Thorlabs det-210, empleado como disparo.

Como sistema de adquisicion, Osciloscopio LeCroy 1 GHz de ancho de banda y una

how DN PE

velocidad de muestreo 1 GS/s.
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CAPITULO 6

Implementacion de arreglos experimentales

En este capitulo se realiza una descripcion de los sistemas que se implementan para generar y
medir ondas superficiales y de volumen en materiales isotropos y elasticos.

Primeramente, se hace una descripcion general de todas las configuraciones realizadas con el
modulo Interferométrico de Michelson de fibra Optica para medir ondas superficiales y después
se muestran las configuraciones para medir ondas de volumen con transductores PZT. Por
altimo, se seleccionan las configuraciones que se adaptan a las caracteristicas del material a
evaluar y se realizan las corridas experimentales sobre las membranas utilizando el disefio de
concepto desarrollado en el capitulo 5. Este capitulo se divide en las siguientes secciones:

6.1 Arreglos experimentales para la medicion de ondas superficiales
6.2 Arreglos experimentales para la medicion de ondas de volumen
6.3 Analisis de los arreglos experimentales
6.4 Preparacion de las muestras

Tipo lamina

Tipo barra
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6.1 Arreglos experimentales para medicion de ondas
superficiales

Para determinar el arreglo experimental adecuado que permite medir ondas superficiales se
probaron cuatro arreglos experimentales, los cuales se fundamentan en el arreglo basico que se
muestra en la Figura 24. Para hacer las pruebas lo Gnico que se cambid del arreglo experimental fue
la forma del alineamiento de los lentes utilizados en el brazo de medicion del interferometro Las
configuraciones implementadas se resumen a continuacion.

Figura 24 Configuracion béasica reportada en la literatura para la medicion de ondas superficiales en
una muestra metalica.

1 Alineamiento con sistema de espejos galvos

Se enfoca el haz laser con un lente cilindrico colocado sobre la superficie de una placa de aluminio
(20 x 10 cm y 1.2 cm de espesor). De lado derecho de la zona de generacion a una distancia de 10
mm se coloca un sensor piezoeléctrico marca Panametrics V310 5MHz 9.5 mm de didmetro, este
sensor es colocado para corroborar la existencia de sefiales fotoacusticas en el material y del lado
contrario a la misma distancia se coloca el brazo de medicion del interferometro, cuyo brazo de
medicion esta integrado por el lente colimador, el sistema de espejos galvos3 2D para hacer un
barrido de la superficie en conjunto con un lente de escaneo. Figura 25.

3 El galvo consiste en un motor de barrido basado en un galvanémetro con un espejo montado en un eje y un detector que proporciona
retroalimentacion de posicion al tablero de control. Sirve para hacer un barrido de una superficie en uno o dos ejes con un haz laser.
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Figura 25. Alineamiento del brazo de medicion del interferémetro de Michelson con un lente
colimador un sistema de espejos galvanométricos de dos ejes.

1)) Alineamiento con un lente colimador

En esta configuracion se alinea el brazo del interferdmetro utilizando un lente colimador y el lente
objetivo. Para la generacion se hace el mismo procedimiento que el esquema anterior ver Figura 26.

Figura 26. Alineamiento del brazo de medicién del interferémetro de Michelson con un lente
colimador.
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De esta pruebas se propone que el interferébmetro no esta trabajando en su punto de maxima
resolucion debido a;

a) Que la diferencia de longitud entre los brazos esta por encima de la longitud de coherencia
del Led Super Luminiscente (SLD).
b) Laamplitud de las ondas superficiales en el aluminio es menor a una micra.

Se descarta la posibilidad de que el detector del interferémetro este dafiado porque en la prueba con
los espejos galvos en movimiento, se produce una sefial eléctrica debida al cambio de la longitud del
camino éptico, producto del movimiento del espejo.

Para comprobar la hipotesis del inciso b), se realiza la siguiente prueba.

IIl)  Transmision y medicion de ultrasonido a través de transductores PZT y el
interferometro acoplado de forma directa.

En esta prueba se utiliza el PR5000, que es un dispositivo que envia pulsos de alto voltaje a
transductores PZT y la sefial que recibe la acondiciona y amplifica. Este dispositivo trabaja en dos
modos; transmision y pulso eco. Para nuestro caso utilizaremos el dispositivo en modo transmision,
bajo el arreglo experimental dela Figura 27.

Figura 27. Generacién y medicion de ultrasonido en una muestra de aluminio 6061, con un PZT de
1MHz y uno de 5 MHz en un circuito de transmisién con el dispositivo PR500. Medicion de
ultrasonido con el interferometro alineado con el lente colimador y un lente objetivo.
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En este arreglo la idea principal es enviar ondas ultrasonicas a la placa de aluminio a través de un
sensor piezoeléctrico Panametrics de 1 MHz, el cual es acoplado a la superficie del material con
pasta blanca, posteriormente a una distancia de 2 cm se coloca el haz de medicion del interferometro
de Michelson y a 7 cm del sensor de generacion se coloca un sensor piezoeléctrico de 5 MHz.

El objetivo es que el interferdmetro detecte el paso de las ondas en la superficie del aluminio y se
coloca el transductor piezoeléctrico para corroborar la presencia de ondas en el material. Con este

arreglo se pretende encontrar la distancia correcta de alineacién para el interferometro.

Para comprobar la hipdtesis del inciso a) se realizan cambios en los brazos de medicion del
interferdmetro, bajo la siguiente configuracion.

Figura 28. Arreglo experimental para la medicion de micro desplazamientos producidos en un Zumbador
con una onda senoidal de en un intervalo de frecuencia de 5 a 20 MHz, con el interferometro alienado
con un lente tipo GRIN.

Reconfiguraciéon del brazo de referencia y de medicién

En el brazo de referencia se coloca un lente colimador, cuya salida se dirige hacia un espejo de
primera superficie en donde la distancia se varia a través una plataforma micrométrica.

Mientras que en el brazo de medicidn se le coloca un lente GRIN que permite un facil acoplamiento
con la fibra Optica, para producir una salida colimada la cual se dirige hacia la superficie
perfectamente pulida de un zumbador piezoeléctrico.

Para generar desplazamientos, se envia una sefial senoidal que excita el zumbador y dicha sefial
también se utiliza como referencia para el osciloscopio. Con este arreglo se pretende encontrar la
distancia en la cual la longitud de coherencia coincida con la diferencia de longitud en los brazos.
Esto ocurrira cuando en el osciloscopio se muestre la sefial que esta siendo enviada como referencia
al zumbador, en el canal de medicién.
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Con este arreglo se encontro que la distancia necesaria para el acoplamiento es de 2.5 cm. Ademas
se hizo un barrido en frecuencias para conocer como varia la amplitud de la sefial medida por el
interferometro.

Figura 29. Imagen donde se muestra una captura del osciloscopio LeCroy de 1Gs/s donde se tiene la
excitacién senoidal enviada un zumbador y la sefial medida con el interferometro.

IV)  Medicidn de ultrasonido con el interferometro y lente tipo GRIN
Conocida la distancia de ajuste del interferometro se realiza la medicion de ondas superficiales en la

placa de bronce con una superficie pulida. El arreglo experimental utilizado de la Figura 30:

Se enfoca el haz laser con un lente cilindrico sobre una cara de una placa de bronce, a una distancia
conocida se coloca un transductor PZT 5 MHz para medir ondas de volumen de tipo longitudinal,
mientras que el haz de medicion del interferometro se coloca sobre la superficie de una muestra
metalica, (ver Figura 30) a una distancia del 3 cm del borde.
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Figura 30. Arreglo experimental que incluye la instrumentacién necesaria para medir ondas
superficiales y de volumen en una muestra metalica.

6.2 Arreglos experimentales para medicion de ondas de
volumen.

Para la medicion de ondas de volumen, se tom6 como base el arreglo experimental mostrado en la
Figura 31, donde se cambia el tipo de lente para generar la sefial fotoacustica y la posicion del
transductor PZT. Con esta configuraciones se comproba la generacion y transmision de la sefal
fotoacustica con una pelicula absorbente de aluminio.

Figura 31. Arreglo experimental basico para la medicién de ondas de volumen.
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Las configuraciones implementadas se describen a continuacion y se da un resumen de lo obtenido en una
Tabla 16.

i) Generacion de ondas con un lente esférico.
Se enfoca el haz laser con un lente esférico, el cual produce un punto de 2 mm de didmetro. Se
coloca un transductor piezoeléctrico sobre el mismo lado de excitacion pegado con pasta blanca a
una distancia conocida. La medicion se realiza en una placa de aluminio 6061 (10 x2.54 cm 1.2 cm
espesor).

Pulso laser PZT

} | Placa de Aluminio

Figura 32. Generacion fotoacustica con el laser enfocado en un punto, medicion con un transductor
PZT.

i) Generacion de ondas con un lente cilindrico.
Se enfoca el haz laser con un lente cilindrico, con longitud focal de 10 mm. Se coloca un transductor
piezoeléctrico PZT de 5 MHz, sobre el mismo lado de excitacion. La medicion se realiza en una
placa de aluminio 6061 (10 x2.54 cm 1.2 cm espesor).

Figura 33. Generacion fotoacuUstica con el laser enfocado en una linea, medicion con un transductor
PZT.
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iii) Generacion de ondas superficiales con el método de capa absorbente y una linea
enfocada

El objetivo de esta prueba es generar ondas ultrasénicas sobre una pelicula de aluminio y
transferirlas a una placa de acrilico, se realiza la configuracién mostrada en la Figura 34. La pelicula
de aluminio se pega a la superficie de acrilico con pasta blanca y para generar el ultrasonido se
enfoca el haz l&ser con una linea.

Dichas ondas son detectadas a una distancia de separacion conocida, con un transductor
piezoeléctrico colocado sobre una placa de acrilico. La medicidn se realiza con transductor PZT de
5 MHz.

Figura 34. Generacion de ultrasonido sobre una pelicula absorbente de aluminio, con el laser enfocado
con un lente cilindrico.

Para la medicion del tiempo de arribo de la onda longitudinal y transversal en una placa de PMMA
(5.4 mm de espesor), utilizando la configuracién punto-punto, ver Figura 35.

Se hace incidir el haz laser en un lado de la muestra sobre una ldmina de aluminio y se coloca el
transductor en el lado opuesto pegado con pasta blanca sobre la placa de acrilico. Como fuente de
excitacion se utiliza el laser Ekspla en su frecuencia fundamental 1064 nm y energia 40 mJ (Baja
energia). Se enfoca el haz laser con un lente esférico La medicion de las ondas se hace con un
transductor PZT centrado en 2.5 MHz.
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Figura 35. Generacion de ultrasonido sobre una pelicula absorbente de aluminio, sin enfocar el pulso

laser.

6.3 Analisis de los arreglos experimentales

A partir de las mediciones hechas con la configuracion experimental para medir ondas superficiales
se descarta el uso del modulo de Michelson de fibra, para la medicién ya este no cuenta con la
resolucion para medir en un material que presenta una alta atenuaciéon de las ondas, como las
membranas electrohiladas, esto con base en una busqueda de los desplazamientos generados por
ondas superficiales de tipo Rayleigh en materiales volumétricos como aluminio son de decenas a
cientos de nandmetros [81,84,144] los cuales no son medibles con un SLD de 1320 nm de longitud
de onda, por lo que solo se utilizara el arreglo experimental para medir ondas de volumen, tomando
como base el esquema de la Figura 36.

Tabla 16. Resumen de los resultados de las pruebas hechas para la generacidon y medicién de ondas

ultrasénicas.
Prueba

Alineamiento con sistema de
espejos galvos.

Alineamiento con el lente
colimador

Transmision y medicién a través
de transductores PZT y el
interferémetro

Reconfiguracidon del alineamiento
del brazo de referencia

Analisis

El interferometro observa el cambio de camino dptico producido por el
movimiento de los espejos galvos. El transductor PZT detecta las ondas
ultrasénicas producida por el pulso laser

El transductor PZT detecta las ondas ultrasénicas producidas por el pulso laser.
El interferometro no detecta

El transductor PZT detecta las ondas ultrasénicas producidas por el pulso laser.
El interferometro no mide nada.

El transductor PZT detecta las ondas enviadas por el transductor de 10 KHz.
El interferometro no mide el desplazamiento perpendicular a la superficie.

El transductor PZT detecta las ondas enviadas por el transductor de 10 KHz.
El interferometro no mide el desplazamiento perpendicular a la superficie.

El interferometro mide el desplazamiento perpendicular en la superficie del
Buzzer piezoeléctrico
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Medicion de ultrasonido con el
interferémetro y el lente tipo
GRIN

Generacion de ultrasonido con un
lente esférico

Generacion de ultrasonido con un
lente cilindrico

Generacion de ondas superficiales
con el método de capa absorbente
y una linea enfocada

Implementacién de arreglos experimentales

El interferometro mide un desplazamiento vertical a la superficie de la placa
bronce. El instrumento mide solo micro-desplazamientos.

Cuando se tiene una longitud de desplazamiento tan pequefia como en este
caso que en promedio es de 4 mm no existen una dispersidn apreciable de las
ondas, lo que significa que requiere una longitud de desplazamiento mayor. Lo
que es importante rescatar es la amplitud de la sefial obtenida que oscila entre
los 2y 2.5 mV pico-pico.

El objetivo de utilizar una linea en vez de un punto es disminuir la difraccion
de las ondas e incrementar su amplitud, en esta prueba eso no se ve reflejado
ya que la amplitud de la onda disminuyo, ya que las sefiales registradas tienen
una amplitud de 1.5 mV pico-pico. Pero la dispersion de la sefiales es méas
marcada lo que permite calcular de una forma mas sencilla las velocidades.

Con esta prueba se comprueba que la lamina de aluminio transfiere las ondas
acusticas a la placa de acrilico. Como se observa en las gréficas.

Figura 36. Arreglo experimental para la medicién de ondas de volumen en una muestra.
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6.4 Preparacion de muestras

Muestras tipo lamina

Para determinar el modulo eléstico en direccion dos: la membrana se coloca entre dos laminas de
aluminio con un espesor de 137.7874.04 pm y dos l&minas de vidrio de 25 x 75 x 1.09 mm, donde
un ldmina es pegada a un vidrio con pasta de silicon, todos estos materiales son sujetos con cuatro
broches para simular una lamina con un espesor constante, y con esto mejorar la sefial medida con el
sensor, ver Figura 37.

Figura 37. Proceso de acondicionamiento de las muestras planas. a) Se recortan las muestras, b) las
laminas de aluminio se recortan, c) se coloca la muestra entre las laminas y d) el arreglo se introduce en
las laminas de vidrio y se colocan los seguros.

La medicidn se realiza utilizando el esquema de la Figura 36, con el laser en modo de alta energia
400 mJ y el sensor de 10 MHz, tal y como se muestra en la Figura 38.
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Figura 38. Fotografia de la generacién y medicion de sefiales fotoacusticas en las muestras tipo lamina.

Metodologia para la medicion en la muestra tipo lamina con el
arreglo experimental de la Figura 36.

1. Las muestras se cortan con un ancho de 5 cm por 2.5 cm de largo.

2. Se coloca dentro del sistema de acondicionamiento.

3. El haz laser se dirige hacia una posicion definida.

4. El transductor PZT se fija en una posicion de manera que el haz incida en el centro de la
cara plana del sensor.

5. El fotodiodo empleado como disparo se coloca en su posicion de medicion.

6. Se selecciona el umbral de disparo en el osciloscopio y se verifica el funcionamiento del
disparo.

7. La muestra se adhiere al transductor PZT con pasta blanca colocandola en la posicion
ndmero uno de medicién.

8. Se envia un pulso de alta energia hacia la muestra.

9. La sefal adquirida por el osciloscopio digital se guarda en un archivo ASCII

10. La posicion de medicion se cambia a la siguiente y se repite el procedimiento desde el
punto 8) tres veces, por muestra.
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Figura 39. Fotografias de la preparacion de las muestras para la medicién en la direccion uno, a)
Membrana electrohilada, b) se doble la muestra, c) se enrolla y se introduce en el tipo de vidrio c) se
coloca el teflén y se introducen las barras de aluminio.

Corridas experimentales

La configuracion de los canales en el osciloscopio es:

Canal 3/ Canal 4/ Sefial Muestreo
Disparo fotoacustica
Dispositivo PZT 10 MHz Fotodiodo Pin 100 KS
Ancho del filtro 20 MHz 20 MHz 5 micro-
segundos/ div
Impedancia 50 Ohm 50 Ohm 5 Gs/s
Promedio 1 1
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Filtro digital Ninguno Ninguno

Se obtuvieron 25 sefiales en total en la caracterizacion de las membranas electrohiladas presentadas
en este arreglo. Cada sefial adquirida tiene 100000 puntos para cada coordenada (A, t) y se
guardaron con el siguiente formato; CXNOMBREOQOOOO#.txt, donde la “X” representa el canal de
adquisicion 'y “#” el namero de la sefial adquirida. A continuacion en las tablas se muestran las
sefiales adquiridas por el transductor piezoeléctrico y el fotodiodo, con los nombres con las que

fueron guardadas.

Arreglo sin membrana

Canal 3 Canal 4
C3100000 C4100000
3100001 C4100001
3100002 C4100002
3100003 C4100003
C3100004 C4100004
C3100005 C4100005
C3100006 C4100006
Muestra A

Al A2 A3
Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4
C3A100000 C4A100000 C3A200000 C4A200000 C3A300000 C4A200000
C3A100001 C4A100001 C3A200001 C4A200001 C3A300001 C4A200001
C3A100002 C4A100002 C3A200002 C4A200002 C3A300002 C4A200002
Muestra B

Bl B2 B3
Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4
C3B1-1 C4B1-1 C3B200000 C4B200000 C3B3R00000 | C4B3R00000
C3B1-2 C4B1-2 C3B200001 C4B200001 C3B3R00001 | C4B3R00001
C3B1-3 C4B1-3 C3B200002 C4B200002 C3B3R00002 | C4B3R00002
Muestra C

C1 C2 C3
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Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4

C3C1R00000 | C4C1R 00000 | C3C200000 C4C200000 C3C3R00000 | C4C3R00000
C3C1R00001 | C4C1R00001 | C3C200001 C4C200001 C3C3R00001 | C4C3R00001
C3C1R00002 | C4C1R00002 | C3C200002 C4C200002 C3C3R00002 | C4C3R00002

Muestra tipo barra

Con el objetivo de medir el mddulo elastico en la direccion uno (direccion de las fibras) la
membrana se enrolla en forma cilindrica y se envuelve dentro de una lamina de Maylar, para luego
introducirle en un tubo de vidrio (15 mm de longitud y 6 mm de diametro interior). Posteriormente
se corta dos barras de Aluminio con el mismo didmetro de la membrana enrollada (5.6 mm) se
colocan y se fijan en cada lado de la muestra. Se comprimen las barras hasta que sus caras tocan las
paredes de la membrana enrollada, tratando de reducir al minimo la interfaz de aire y lograr con esto
la transmision de las ondas acusticas. Todo este arreglo se observa en la Figura 39.

Para generar la sefial fotoacuUstica, se utiliza un laser YAG: Nd en un intervalo de energia de (10 a
120 mJ) y didametro de spot de 1.8810.148 mm y para detectar la sefial se utiliza un transductor PZT
de 5 MHz. La configuracion experimental es la misma que la anterior, lo Unico que cambia es el
acondicionamiento de la muestra. Ver Figura 40.

Figura 40. Fotografia del arreglo experimental para la medicion de la sefial fotoacustica en las
muestras tipo barra.
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Figura 41. Fotografia del arreglo experimental donde se muestra el acoplamiento del transductor PZT y
la muestra tipo barra.

Metodologia para la medicion para la muestra tipo barra con el
arreglo experimental de la Figura 36.

1. La membrana se despega de la [dmina de aluminio que se utiliz6 como colector y se coloca
sobre una ldmina de Maylar.

2. Se comienza a enrollar la membrana hasta tener un cilindro con un didmetro cercano a 6
mm.

3. El cilindro se envuelve en una lamina de Maylar (2.5 cm de longitud y 2.00 cm de ancho) y
se introduce dentro del tubo de vidrio.
Se introduce y se fijan las barras de Aluminio al tubo.

5. Elarreglo completo se pesa en una balanza analitica (Aluminio + Rollito + Aluminio).

6. El transductor PZT se fija en una posicién de manera que el haz incida en el centro de la cara
plana del sensor.

7. El fotodiodo utilizado como disparo se coloca en su posicion de medicion.
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8. Se selecciona el umbral de disparo en el osciloscopio y se verifica el funcionamiento del
disparo.

9. La muestra se adhiere al transductor PZT a una de las barras de aluminio.

10. Se envia un pulso de alta energia hacia la muestra.

11. La sefial adquirida por el osciloscopio digital se guarda en un archivo ASCII

12. La cara de la barra de aluminio donde incidi6 el pulso se limpia.

13. Se repite el procedimiento desde el punto 10) cinco veces, por muestra.

14. El procedimiento completo se repite cada una de las muestras

Corridas experimentales

La configuracion de los canales en el osciloscopio es la siguiente:

Canal 3/ Canal 4/ Sefial Muestreo
Disparo fotoacustica
Dispositivo PZT 5 MHz Fotodiodo 500 KS
Ancho del filtro 20 MHz 20 MHz 10 micro-
segundos/ div
Impedancia 1M Ohm 50 Ohm 5 Gs/s
Promedio 1 1
Filtro digital Ninguno Ninguno

Se obtuvieron 37 sefiales en total en la caracterizacion de las membranas electrohiladas presentadas
en este arreglo. Cada sefial adquirida tiene 50000 puntos para cada coordenada (X, y) y se
guardaron con el siguiente formato; CXNOMBREOO00O#.txt, donde la “X” representa el canal de
adquisicion 'y “#” el numero de la sefial adquirida. A continuacion se muestran las sefiales
adquiridas por el transductor piezoeléctrico y el fotodiodo, con los nombres que fueron guardadas.

Arreglo sin membrana
Canal 3 Canal 4

C3alumi1l000000 | C4alumil000000
C3alumil000001 | C4alumil000001
C3alumil000002 | C4alumi1000002

C3alumi1000003 | C4alumi1000003
Muestra A

Al A3

Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4
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C3Alprueba200001 C4A1prueba200001 | C3A300000 C4A300000

C3Alprueba200002 C4Alprueba200002 | C3A300001 C4A300001

C3Alprueba200003 C4Alprueba200003 | C3A300002 C4A300002

C3Al1prueba200004 | C4Alprueba200004 | C3A300002 C4A300002
Muestra B

Bl B2 B3

Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4

C3B100005 C4B100005 C3B200000 C4B200000 C3B300000 C4B300000

C3B100006 C4B100006 C3B200001 C4B200001 C3B300001 C4B300001

C3B100007 C4B100007 C3B200002 C4B200002 C3B300002 C4B300002

C3B100008 C4B100008 C3B200003 C4B200003 C3B300003 C4B300003

C3B100009 C4B100009 C3B200004 C4B200004 C3B300004 C4B300004
Muestra C

C2 C1

Canal 3 Canal 4 Canal 3 Canal 4

C3C200000 C4C200000 C3c100000 C4c100000

C3C200001 C4C200001 C3c100001 C4c100001

C3C200002 C4C200002 C3c100002 C4c100002

C3C200003 C4C200003 C3c100003 C4c100003

C3C200004 C4C200004 C3c100004 C4¢100004




Analisis de las sefales fotoacUsticas

CAPITULO 7

Analisis de las senales fotoacusticas

En esta seccidn se describe el tratamiento y analisis de los datos obtenidos en el capitulo 6, se
inicia con el andlisis de las sefiales de la muestra tipo lamina.

En la segunda parte se hace el analisis de la sefiales de la muestra tipo barra en el dominio de
la frecuencia donde se determina el tiempo de arribo de la onda longitudinal, a partir de la
cual se calcula el médulo elastico en direccidn longitudinal utilizando las ecuaciones del
capitulo dos.

7.1 Metodologia para la determinacion del tiempo de arribo de las ondas de volumen en las
membranas
7.2 Anélisis de las sefiales

7.2.1 Tiempo de arribo en las muestras tipo lamina

7.2.1 Tiempo de arribo en las muestras tipo barra
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7.1 Metodologia para la determinacion del tiempo de
arribo de las ondas de volumen en las membranas

i.  Eltiempo de respuesta del transductor PZT se obtiene con un pulso laser.

ii. Se caracteriza el arreglo experimental (portamuestras) sin la muestra.

iii. Se caracteriza el arreglo experimental (portamuestras) con la muestra.

iv. Con un algoritmo hecho en Matlab se analizan las sefiales para obtener los tiempos de arribo
promedio de la onda longitudinal en cada una de las muestras.

v. Con el Software OriginLab se hace un analisis de las sefiales en el dominio del tiempo

vi. Se calcula el tiempo de arribo promedio para cada muestra

vii. El tiempo de arribo para cada una de las muestras es calculado, asi como también la
velocidad de cada modo de onda en las muestras.

viii. Se calcula el mddulo eléstico utilizando las ecuaciones del capitulo dos y tres.

7.2 Analisis de las senales

i) Caracterizacion de los transductores

Para conocer la forma de onda y tiempo de respuesta de los transductores (Olympus, V327 con
frecuencia central en 10 MHz, y el transductor Panametrics, V310 de centrado en 5 MHz) se les
envia un pulso de luz en el orden de los 3 a 5 nanosegundos, obtenido los resultados de las Graficas
3y4.

Grafica 3. Transductor Olympus PZT, V322, lado izquierdo sefal en el dominio del tiempo, sefal en el
dominio de la frecuencia, lado derecho.
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Grafica 4. Transductor Panametrics PZT, V310, lado izquierdo sefial en el dominio del tiempo, sefal en
el dominio de la frecuencia, lado derecho.

Para la obtencion de las sefiales siguientes se utiliza el laser Ekspla en longitud de onda fundamental
en modo de alta energia 400 mJ, con un haz de 5 mm de didmetro. Se acopla el transductor al
Osciloscopio LeCroy con 50 Ohms.

ii) Caracterizacion del arreglo sin muestra

En este trabajo se le nombra, “porta muestra”, a todos los materiales que se le agregan al
acondicionamiento de la muestra (dos ldminas de aluminio y dos laminas de vidrio).

Para determinar la velocidad de las ondas de volumen en la membrana primero se mide el tiempo de
arribo y la forma de onda del acondicionamiento sin la muestra y después se mide en el mismo
arreglo pero incluyendo las muestras. Se toman 5 sefiales del porta muestra y se obtiene un valor de
tiempo promedio, las sefiales obtenidas son como las que se muestran en la Gréafica 5.

Igual que en la medicion anterior, para las muestras tipo barra primero se encuentra el tiempo de
arribo promedio de la sefial fotoacustica en el acondicionamiento (dos barras de aluminio guiadas en
un tubo de vidrio). Se adquieren cinco sefiales como las de la Grafica 6, y se calcula un tiempo
promedio.
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Grafica 5. Sefial fotoacustica del acondicionamiento para la muestra tipo lamina sin la muestra en su
interior.

Grafica 6. Sefial fotoacuUstica adquirida del acondicionamiento para muestra tipo barra sin la muestra.
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iii) Sefales del arreglo experimental (portamuestras) con la membrana.

Cuando se introduce la membrana en el arreglo experimental se produce un retardo de la sefial
debido a las propiedades elasticas de la membrana asi como también a la cantidad de espacios
vacios que contiene la muestra. Se toma como base el desplazamiento para realizar el analisis de la
sefiales. En la Grafica 7 se muestra un ejemplo de las sefiales adquiridas, donde el tiempo de arribo
de la sefial fotoacustica se va incrementado en funcion de la cantidad de materiales que se
interponen entre el pulso de luz y el transductor PZT, segun lo refiere [4].

Grafica 7. Comparacion de las sefiales donde se observa que hay un desplazamiento del tiempo de
arribo de la sefial fotoacuUstica conforme se interponen materiales entre el pulso laser y el PZT. La sefial
identificada con a), es la sefial eléctrica generada por el fotodetector cuando detecta el pulso laser,
esta sefial es usada como punto de referencia en tiempo para las mediciones, la sefial b), es la sefial que
genera el transductor PZT cuando se le hace incidir de forma directa el pulso de luz laser, la sefial c¢), es
la sefial fotoacuUstica del arreglo conocido como portamuestra, la sefial d) es la sefial fotoacustica del
arreglo “portamuestra” con la membrana en su interior. A partir de los tiempos de arribo de estas
sefiales se obtiene el tiempo de retardo que hay encada una de las membranas electrohiladas.
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vi) Tiempo de arribo promedio del arreglo sin la muestra (portamuestras).

Para llegar al paso seis (vi) se realizan los pasos iv y v de la metodologia. Las sefiales fotoacustica
obtenidas en el “porta muestra” se acondicionan para ser analizadas en el dominio del tiempo y en
frecuencia para establecer el tiempo promedio de arribo de la sefial fotoacustica.

Las sefiales fueron suavizadas con 100 puntos, y el analisis en tiempo se realizd6 midiendo la
desviacion del eje temporal producida por el primer pico.

Tabla 17. Tiempo de arribo de la onda longitudinal en el arreglo sin membrana.

Tiempo arribo de la onda Longitudinal en arreglo con: Tiempo Promedio
Vidrio+ Pasta+ Aluminio+ Pasta+ Aluminio+ Pasta, [ns] [ns]
360.09 354.49 401.28 362.49 324.20 360.51 £+ 24.57

Tiempo de arribo en las muestras tipo lamina

vii) Tiempo de arribo promedio en las membranas

Las sefiales fotoacusticas de los arreglos experimentales con las membranas se muestran en la
Grafica 8. Los tiempos promedio calculados se resumen en la Tabla 18.

Tabla 18. Tiempo de arribo de la onda longitudinal en el porta muestra con membrana.

Muestra Gelatina Ta longitudinal Tiempo
[%6] [ns] [ms]
Al 0 1628.8 1701.6 1610.3 1.6469+ 0.0482
A2 0 2111.1 1963.3 1987.0 2.0202+0.0793
A3 0 1957.1 1927.6 1846.6 1.9104+ 0.0572
B1 15 1250.0 906.0 831.0 0.9956+ 0.2234
B2 15 1245.9 906.0 831.4 0.9944+ 0.2209
B3 15 1067.5 960.6 1156.2 1.0614+ 0.0979
C1 20 997.5 957.6 963.6 0.9729+ 0.2150
C2 20 867.8 848.8 927.0 0.8812+0.4075
C3 20 836.9 888.1 608.2 0.7777+ 0.1489
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Grafica 8. Seflales fotoacusticas de las muestras tipo lamina con la membrana A. De las cuales se
obtiene el tiempo de arribo promedio.

Para conocer el tiempo solo en la membrana se procede con lo siguiente:

Tiempo en la membrana = Tiempo arreglo con muestra- Tiempo arreglo sin muestra.

Ademas como el espesor de cada una de las membranas es un dato medido, a partir de esto se
obtiene la velocidad de la onda longitudinal a través del espesor.

Tabla 19. Tiempo de arribo de la onda longitudinal en la configuracién experimental tipo lamina.

Muestra Gelatina Tiempo de arribo Velocidad [m/s]
[% viv] [s]
Al 0 1.2864 +0.075 250.3 £10.73

Pagina 87



A2
A3
Bl

B2

B3

C1

C2

C3

15

15

15

20

20

20

1.6600 +0.107
1.5499 +0.084
0.6351 +0.25

0.633 £0.24

0.701 +0.125

0.612 +0.048

0.521 +0.068

0.417 +0.176
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216.9 +7.55
237.4 £7.99
169.3 £11.55

286.6 +29.8
284.0 +27.2
339.69 £23.2
299.61 +27.8

292.4 +38.8

viii) Calculo del médulo elastico

Una vez conocidos el tiempo de arribo de la onda longitudinal se calcula el tiempo de arribo de la
onda trasversal utilizando la ecuacion (2.14) y se hace una aproximacion de la relacion de Poisson
con base en los datos reportados para membranas de PLA al 13%, tomados del capitulo 3 de este

trabajo.

Tabla 20. Tiempo de arribo de la onda transversal en la configuracion experimental de las muestras

tipo lamina.

Muestra

Al
A2
A3
Bl

B2
B3
C1
Cc2

C3

Gelatina
[% viV]

15

15

15

20

20

20

Tiempo de arribo

[ms]

2.901 +0.327
3.796 +0.436
3.532 +0.415

2.063 +£0.115
1.931 +0.329
1.354 +0.121
1.582 +0.116

1.266+0.578
1.013+0.168

Pagina 88

Velocidad
[m/s]

110.1 £5.37
94.8 £3.78
104.7 +4.16
88.21 +6.20

93.22 +9.61
124.08 +.843
118.80 + 8.90
123.2 £15.48

120.4 £12.8
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Tabla 21 Relacion de Poisson calculada en las muestras.

Muestra Gelatina K Relacién de
[% viv] Poisson
Al 0 2.255 + 0.20 0.378 +0.035
A2 0 2.287 +0.17 0.382 +0.029
A3 0 2.279+0.16 0.381+ 0.028
B1 15 3.248 +0.26 0.448 +0.044
B2 15 3.046 + 0.52 0.440 +0.080
B3 15 1.932 +0.28 0.317 +0.046
Cl 20 2.584 +0.39 0.412 +0.062
C2 20 2.432+0.33 0.398 +0.053
C3 20 2.428 +0.58 0.398 +0.95

A partir de este calculo se obtiene la velocidad de onda transversal la cual es requerida para hacer la
sustitucion en las ecuaciones (2.16 y 2.17) junto con el espesor y la densidad de las membranas.
Ambos datos se encuentran reportados en las tablas del capitulo 6. A partir de la sustitucion se
obtiene el mddulo eléstico en direccion del espesor para cada una de las muestras. Ver Tabla 22

A partir de los datos anteriores se calculan los médulos elasticos promedio para las muestras A, B 'y
C, es decir en funcion de la concentracion de gelatina. Los valores para cada una se despliegan en la
Tabla 22.

Tabla 22 Médulo eléstico en la direccion dos. Densidad y cantidad de espacio entre las fibras de las
muestras tipo lamina.

Muestra Gelatina Densidad Huecos E,
[% viV] [kg/m~3] € [MPa]
Al 0 183.7 +6.84 0.848
A2 0 180.98 +5.15 0.850 5.380£0.70
A3 0 180.39 +5.19 0.851
Bl 15 91.43+£5.91 0.928
B2 15 90.22 £5.23 0.929 2.698+0.77
B3 15 93.14 £5.52 0.927
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C1 20 78.81 +5.37 0.938
C2 20 95.69 +7.70 0.925 3.934+0.60
C3 20 113.04 £9.11 0.911

Tiempo de arribo en las muestras tipo barra

vii) Tiempo de arribo promedio en las membranas

Como en la configuracion anterior primero se obtiene el tiempo de arribo de la onda longitudinal en
el arreglo experimental sin muestra.

Grafica 9. Sefales fotoacusticas en la muestra tipo barra, de las membrana A, By C.

Después se obtiene y acondicionan las sefiales del arreglo experimental con muestra cuyas sefiales
se muestran en la Grafica 9. De la sustraccion de estos dos tiempos se obtiene el tiempo de arribo
promedio en las muestras.
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viii) Calculo del médulo elastico

Con el tiempo promedio y el espesor de las muestra, se calcula la velocidad de la onda longitudinal
en direccién uno (longitudinal) cuyos datos se despliegan en la Tabla 23.

Tabla 23. Velocidad de onda en la direccién uno.

Muestra Gelatina Tiempo de arribo en Tiempo de arribo Velocidad
[% viv] el arreglo en la membrana [m/s]
[ns] [ns]
Al 0 9.3+0.2 4.13+0.13 442 8+37
A3 0 10.8+1.3 4.36+0.02 403.9+92
A2 0 9.2+1.7 3.80+0.08 412.7+169
B2 15 13.4+2.5 3.57+0.07 265.3+84
Bl 15 12.2+0.7 3.30+0.06 270.4+31
B3 15 15.0£1.3 3.42+0.16 227.3+40
C2 20 13.1+1 3.57+0.24 258.2+52
C3 20 12.0+3.6 3.48+0.08 290.4+156
C1 20 13.3+£0.6 3.44+0.22 262.0£37

Utilizando las ecuaciones (2.18, 2.19) del capitulo 2 se calcula el modulo elastico en direccion
longitudinal para cada una de las muestras. Se hace un promedio y se obtiene el modulo elastico en
funcion de la concentracion de gelatina, ver Tabla 24.

Tabla 24. Modulo elastico en direccién uno.

Gelatina Densidad Huecos Velocidad E,

[% viv] [kg/m~3] [€] [m/s] [MPa]
0 214.9+28.9 0.82 442.8+37 37.0+£5.95
0 234.7+6.4 0.81 403.9+92
0 178.9+15.6 0.85 412.7+169
15 155.4+12.1 0.88 265.3+84 10.8+1.38
15 165.0+£11.1 0.87 270.4+31
15 180.3+29.8 0.86 227.3+40
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20
20
20

161.5+40.8
160.9+13.4
152.3+34.2

0.87
0.87
0.88
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CAPITULO 8

Analisis de resultados

8.1 Graficas del comportamiento elastico de las membranas
8.2 Comparacion del moédulo de elasticidad con los reportados en la literatura
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8.1 Graficas del comportamiento elastico de las
membranas

En las Graficas 10 y 11 se muestra como el tiempo de arribo de la sefial fotoacustica disminuye en
funcién de la concentracion de gelatina. Es decir la onda acustica viaja mas rapido en las
membranas que tienen una concentracion mayor de gelatina. Esta misma respuesta se tiene en la
direccion longitudinal y transversal de la membrana. Asi mismo en contraparte la velocidad de la
onda longitudinal se va incrementando. Este comportamiento es similar en ambas direcciones en las
que se hicieron mediciones en la muestra.

Grafica 10. Tiempo de arribo de la onda longitudinal en funcién de la concentracion de gelatina.
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Grafica 11. Velocidad de la onda longitudinal en funcién de la concentracién de gelatina.

Grafica 12. Mddulo eléstico en direccidn dos en funcién de la concentracion de gelatina.
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Grafica 13. Mdédulo elastico en direcciéon uno en funcién de la concentracién de gelatina.

En la Grafica 12 se muestra el comportamiento del modulo eléstico en funcion del porcentaje de
gelatina, en la direcciéon 2. De las graficas se interpreta que las membranas PLA/GE, tienen un
maodulo menor en comparacion con las de PLA. Ademas la diferencia que hay entre las muestra con
15% y 20% de gelatina es de 1.2 MPa, lo que nos hace pensar que el cambio en la forma de
coleccion de las membranas no tiene influencia marcada en su médulo elastico.

Para el modulo elastico en la direccion uno (E;) se tiene un comportamiento similar al de la
direccion dos donde el modulo se reduce conforme la concentracién de gelatina se incrementa. Si se
comparan los médulos medidos en ambas direcciones se presenta una diferencia entre ellos, es decir
el modulo elastico en la direccion uno es mayor que el que se tiene en la direccion dos.

A partir del analisis de las sefiales y la teoria propuesta en capitulo 3, se tienen las cinco constantes
elasticas del material las cuales se resumen en la Tabla 25.

Pagina 96



Andlisis de resultados

Tabla 25. Constantes elasticas medidas en membranas de PLA/Gelatina con la técnica fotoacUstica.

[%0] [MPa] [MPa] [MPa] [MPq]
0 37.045.95 5.38+0.7  1.95+0.3  0.38+0.002 0.056+0.01 17.5+2.91

15 10.8+1.38  5.70+0.8 0.97+0.4 0.40+0.036  0.098+0.03 4.9+0.74
20 12.1+1.95  5.93+0.6 1.40+0.3 0.40+0.051  0.132+0.03 5.4+0.71

Las membranas de PLA con gelatina tienen un médulo elastico menor que se traduce en una menor
rigidez, lo que significa que cuando estas membranas se someten a tensidn presentan una deflexion
mayor en comparacion con las electrohiladas solamente con PLA.

8.2 Comparacion del modulo de elasticidad con los
reportados en la literatura

Si se compara el médulo medido con el modulo eléstico calculado en el capitulo tres (ver Gréafica
14) se observa que el médulo medido estd por debajo del calculado por alguna decenas de MPa, lo
que significa que las ecuaciones para mezclas utilizadas en el capitulo tres sirven para tener las
cotas inferior y superior e inferir el comportamiento de las muestras, esto con base en la
comparacion de se ve en las Graficas 14-18.

Si se comparan los valores del médulo medido con la técnica fotoacustica y la prueba de tension en
membranas de PLA/Gelatina el orden esta alrededor de la decenas de MPa, sin embargo se tienen
valores por encima y por debajo del moédulo medido con fotoacUstica. Estas diferencias se atribuyen
a las condiciones de manufactura de las membranas, la cantidad de concentracion de gelatina en las
mezclas y al tipo de gelatina y &cido lactico (D, L) utilizado en la solucion ya que aunque sean
similares no tiene las mismas propiedades lo que repercute en la medicion final.

Ademas si se observan los datos reportados en la Tabla 26 para PLA se ve que el comportamiento
elastico va disminuyendo conforme la escala de los materiales se reduce desde el volumen, a
peliculas delgadas (2D), nano laminas y materiales electrohilados. Por lo tanto el médulo eléstico
disminuye de los GPa a algunas decenas de MPa.
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Grafica 14. Comparacion del médulo elastico calculado y medido en la direccion 1.

Grafica 15. Comparacion del modulo elastico calculado y medido en la direccion 2.
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Grafica 16.Comparacion de la relacion de Poisson calculada y medida.

Grafica 17. Comparacion de mddulo de cortante calculado y medido.
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Grafica 18. Comparacion entre los resultados reportados en la literatura y con los medidos teorica ye
experimentalmente en este trabajo.

Tabla 26 Modulo eléstico reportado en membranas electrohiladas con caracteristicas similares a las
de este trabajo pero medido con el método de tension.

Material

PLLA/Col (Bovine skin)
Alineadas

PLLA/Gelatina (Tipo A,
Porcino) Desordenadas

PLLA/ Gelatina (Fish
Gelatin) Desordenadas

PGLA/Gelatina
Alineadas

Concentracion

[% v/v]

75/25
50/50
8/0
7/1
1/7
4/0
3/1
0/4
10/0
9/1
7/3

Diametro de Espesor
fibra [pm]
[um]

0.31+ 0.09
0.33+£ 0.08
134+ 14
115+ 9
96+ 5
1.174+350
0.774+181
0.479+307
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Porosi
dad

[%]

83.55
82.98
78.41

Médulo
elastico
[MPa]

100
75
52.4+ 5.64
29.74+0.57
57.68 + 11
127 +6.2
94.6+ 8.3
66.3 £ 9.6
0.67 £0.01
0.96 £ 0.02
0.29+ 0.02

Ref

[115]

[116]

[117]

[118]



PGLA/Gelatina
Desordenadas

PGLA/Gelatina
Desordenadas

Mezcla de PLLA
Mezcla de PDLLA

Pelicula de Gelatina de

pescado
Pelicula de PLLA

PLLA Bulk
Nanosheets PLLA

10/0
9/1
7/3

0.594+ 226
0.560+ 124
0.568+ 280
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0.05

100+ 5

0.023+0.05
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78.57 2.11+0.35

75.14 3.10+0.18

74.85 1.84 £ 0.06
18

19.8+ 3.0
2.810.4
2050+ 97

1054

7000-10000
1700+100

[118]

[120]

[119]

[121]

[122]
[124]
[123]



Conclusiones

En este trabajo se propone una metodologia para la caracterizacién mecanica de membranas
electrohiladas partiendo de que son materiales transversalmente isétropos con cinco constantes

elasticas: E1, E2, G23, V23 Vi2.

En la metodologia se aplica la fotoacustica pulsada como fuente de ondas ultrasonicas y un
receptor piezoeléctrico como sensor. Para determinar dichas constantes, se acondicionan las
membranas en dos configuraciones geométricas (plana y cilindrica), se realizan mediciones
fotoacusticas en dos diferentes direcciones y se debe conocer a priori tanto la densidad como la
porosidad de las muestras.

La metodologia se prueba en membranas electrohiladas de poli(acido lactico) y gelatina a
diferentes porcentajes de concentracion [v/v]. Los valores de las constantes elasticas calculadas
usando los valores experimentales medidos, los tedricos aproximados y los reportados; indican que
se encuentran globalmente en un mismo intervalo de valores, los MPa con respecto a la constante
elastica Ex.

Los valores E», G23, V23 Vi, S0lo se comparan con los valores calculados usando la
aproximacion de (Halpin-Tsai), ya que no existen estos valores reportados. Los valores en que se
coincide en orden de magnitud son Ez, Gz, mientras que para la relacion de Poisson vi, el
comportamiento calculado difiriere del medido en un 40%.

RECOMENDACIONES PARA MEJORAR LA METODOLOGIA

* Efectuar méas pruebas con membranas electrohiladas de diferentes polimeros.

* Realizar ensayos de tension para determinar la relacion de Poisson.

* Comprobar los tiempos de arribo de las ondas elasticas con mediciones interferométricas
* Incluir en el modelo la distribucion de las fibras y su orientacion.
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ANEXO 1

Programa para obtener el espectro de frecuencia de una sefial

%CON EL RECORTE DE 2 AL N
clear all
clc
%CARGA LA SENAL
load ("C35 MHz solo00000.txt"); % carga el archivo de datos
y = C35_MHz_solo00000(:,2); % Amplitud
x= C35_MHz_solo00000(:,1); % Tiempo
N = length(y); % longitud del vector
%s= x(2)-x(1); %Intervalo de muestreo
num=1:1:N; %numero de puntos en
% Fs=1/s; %frecuencia de muestreo
% T = 1/Fs; %
%t=(0:N-1)/Fs; %declaralavariabletiempo
x=x-X(1); %Poner en cero la sefal
g = mean(y);% calcula el valor medio para llevar a 0 la sefial
y2=y-g;
Y = fftshift(fft(y2)); % N: longitud del vector y
Y2 = abs(Y);
s$=x(2)-x(1);
FY=((1:1ength(y2))-ceil(length(y2)/2))/length(y2)/s;

% GRAFICA LA SENAL
figure (1);plot(FY,Y2, k") ,axis([0 60000000 0 10]), grid on
set(l, "name®, "ESPECTRO DE FRECUENCIA®);xlabel("Frecuencia Hz"); ylabel("Amplitud
ua ");:

% ACONDCIONA LA SENAL A 2N
p=1-((log(size(x)).-/log(2))-Fix(log(size(x))-/1og(2)))+log(size(x))-/1og(2);
x23=linspace(x(1),x(end),2 -~p(1));%nuevo x
RR=interpl(x,y2,x23,"linear");% nuevo y
c=length(x23);
num2=1:1:c; %numero de puntos en

% GRAFICA LA SENAL
figure(?);plot(num2,RR, " _k"); grid on;
set(2, "name®, "Sefal original acondicionada VS No. de puntos®™);xlabel("No. de
puntos®); ylabel ("Amplitud®);

%Tranformada
h=hamming(length(x23))";
s=h.*RR;
delta = x23(2)-x23(1);

R=abs(Fftshift(fft(s)/p(1)));

length(R)

T=[0:delta: ((length(x23)*delta))-delta]";

f1=((1:length(T)) - ceil(length(T)/2)) / length(T) / delta;
Fs=1/delta; %frecuencia de muestreo

T=1/Fs; %

% GRAFICA LA SENAL
figure (3);plot(fl,R),axis([0 7000000 O 1]7), grid on
set(3, "name®, “Espectro de la sefial acondicionada ");xlabel("Frecuencia [Hz]");
ylabel ("Amplitud®);

Y ————— Filtro pasa banda
n=2;
Wn = [le6 7e6]/(Fs/2);
ftype = “bandpass”;

% Transfer Function design
[b,a] = butter(n,Wn,ftype); % This is an unstable filter
yf3 = Filtfilt (b,a,RR);

% GRAFICA LA SENAL
figure (4);plot(num2,yf3,".r"), grid on;
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set(4, "name®, "Sefial Ffiltrada VS No. de puntos®);xlabel("No. Puntos®);
ylabel ("Amplitud®);

Y%————- Transformada de la sefal fTiltrada
Y2 = Tftshift(Frt(yf3)); % N: longitud del vector y
B2 = abs(Y2);
FY2=((1:1ength(num2))-ceil(length(num2)/2))/1ength(num2)/delta;
M=max(B2);
C=B2/M;
figure (4)
% GRAFICA LA SERNAL
plot(FY2,C,"r","linewidth",2),axis([0 15000000 0 1.5]), grid on;
set(4, "name®, "ANCHO DE BANDA");xlabel("Frecuencia Hz"); ylabel("Amplitud ua ");
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Programa del modelo de Halphin-Tsai

%% Function name

% moduli_halphin
%% Usage
% function [moduli] = moduli_halphin(Ef,Em,nuf,numm,VFf,xi)
% Input Variables
% Ef=Fiber elastic modulus
% Em=matrix elastic modulus
% nuf=Fiber Poisson®s ratio
% numm=matrix Poisson®s ratio
% Vf=Fiber volume fraction
% xi=Halphin Tsai reinforcing factor
% Output Variables
% moduli=vector of elastic modulii and Poisson®s ratio of unidirectional lamina
% [E1 E2 nul2 G12]
% Keyword
% elastc modulii
% Poisson®s ratio
% Halphin and Tsai method
clc
clear all

%% Inputs
% Mateial: PLa/Col/aire
% Lamina: square array with circular fiber cross-sections
Ef=3.9E9;
Em=0_2E6;
nuf=0_.366;
numm=0_5;
xi=[100 50];
fprintf("\nFiber Elastic Modulus: %g-",EF)
fprintf("\nMatrix Elastic Modulus: %g",Em)
fprintf("\nFiber Poisson""s ratio: %g",nuf)
fprintf("\nMatrix Poisson""s ratio: %g",numm)
fprintf("\nHalphin Tsai reinforcing factor for elastic moduli: %g",xi(1))
fprintf("\nHalphin Tsai reinforcing factor for shear moduli: %g",xi(2))
%% Test 1
t Testing for a particular Vf
4 Input desired VT
VF=0.2;
% Call function: moduli_halphin
[moduli] = moduli_halphin(EF,Em,nuf,numm,Vf,xi);
t Results for a particular Vf
fprintf("\n\nFiber Volume Fraction: %G\n\n-",Vf)
disp(“Lamina Modulii and Poisson®"s Ratios")
disp(” ")
fprintf("\n Ex | %G\n Ey | %G\n nuxy | %G\n Gxy | %G\n\n\n\n-", ...
modul i (1) ,modul i (2),moduli(3),moduli(4))
%% Test 2
% Table of elastic modulii and Poisson®s ratios of a Unidirectional Lamina
% as a Function of Fiber Volume Fraction
for i=1:1:11
VF(i)=i/10-0.1;
[moduli] = moduli_halphin(EF,Em,nuf,numm,VF(i),xi);
Ex(i)=moduli(l);
Ey(i)=moduli(2);
nuxy(i)=moduli(3);
Gxy(1)=moduli(4);

XX

X

end
% Table of results
disp(® Lamina Modulii and Poisson®"s Ratios")

disp(”
I
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disp(” i | Ex | Ey | nuxy
Gxy ")
for 1=1:1:11
fprintf(” %3.2F | %3.4E | %3.4E | %3.4F |
%3.4E\n~", . ..

VE(1),Ex(1),Ey(1),nuxy(i),Gxy(i))
end

%% Test 3
% Graph of elastic modulii and Poisson®s ratios of a Unidirectional Lamina

% as a

% Plot

% Plot

% Plot

Function of Fiber Volume Fraction
for 1=1:1:101
VF(i)=i1/10-0.1;
[moduli] = moduli_halphin(EF,Em,nuf, numm,VF(i),xi);
Ex(1)=moduli(l);
Ey(i)=moduli(2);
nuxy(i)=moduli(3);
Gxy(i)=moduli(4);
end
of elastic modulus
figure
hold on
plot(VF,Ex, "b","LineWidth",2)
plot(VF,Ey, "r","LineWidth",2)
grid
legend("Médulo Elastico Longitudinal®, "Modulo Elastico Transversal™)
title("Médulo El&stico vs. Fraccion Volumétrica de Fibras °)
xlabel ("Fraccion Volumétrica de Fibras™)
ylabel ("Modulo Elastico®)
hold off
of Poisson®s ratio
figure
hold on
plot(Vf,nuxy, "b", "LineWidth",2)
grid
legend("Poisson™)
title("Poisson vs. Fraccion Volumétrica de Fibras™)
xlabel ("Fraccion Volumétrica de Fibras®)
ylabel ("Poisson®)
hold off
of shear modulus
figure
hold on
plot(VF,Gxy, "b","LineWidth",2)
grid
legend("Médulo Cortante™)
title("Médullo Cortante vs. Fraccién Volumétrica de Fibras®)
xlabel ("Fraccion Volumétrica de Fibras®)
ylabel ("Modulo Cortante™)
hold off

ANEXO 1
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Programa que calcula el tiempo de arribo de la onda longitudinal y transversal de una sefal
fotoacustica

clear all

clc

load ("C33L0O0000.txt"); % carga el archivo de datos
y = C33L00000(:,2); % Amplitud

X= C33L00000(:,1); % Tiempo

N = length(y); % longitud del vector

%s= x(2)-x(1); %Intervalo de muestreo

num=1:1:N; %numero de puntos en

% Fs=1/s; %frecuencia de muestreo
% T = 1/Fs; %

%t=(0:N-1)/Fs; %declaralavariabletiempo
x=x-x(1); %Poner en cero la sefal

g = mean(y);% calcula el valor medio para llevar a 0 la sefial
y2=y-g;

Y = fftshift(fft(y2)); % N: longitud del vector y
Y2 = abs(Y);

s=x(2)-x(1);

FY=((_: length(y2))-ceil (length(y2)/2))/length(y2)/s;

%Figure (1);plot(FY,Y2, k") ,axis([O 60000000 O 10]), grid on
%set(l, "name®, "ESPECTRO DE FRECUENCIA®);xlabel("Frecuencia Hz"); ylabel("Amplitud ua
"y:

% ACONDCIONA LA SENAL A 2N
p=1-((log(size(x))-/log(2))-Fix(log(size(x))-/1og(2)))+log(size(x)) -/log(2);
x23=linspace(x(1),x(end),2_-"p(1));%nuevo x

RR=interpl(x,y2,x23,"linear");% nuevo y

c=length(x23);

num2=1:1:c; %numero de puntos en

figure(?);plot(x23,RR,".k"); grid on;
set(2, "name®, "Sefial original acondicionada VS No. de puntos®);xlabel("No. de puntos®);
ylabel ("Amplitud®);

%Tranformada

h=hamming(length(x23))";

s=h.*RR;

delta = x23(2)-x23(1);

R=abs(fftshift(Fft(s)/p(1)));

length(R)

T1=[0O:delta: ((Iength(x23)*delta))-delta]";

fl=((1:length(T1)) - ceil(length(T1)/2)) / length(Tl) / delta;

Fs=1/delta; %frecuencia de muestreo
T = 1/Fs; %

%Figure (3);plot(fl,R),axis([0 7000000 0 1]), grid on
%set(3, "name®, "Espectro de la sefial acondicionada ");xlabel("Frecuencia [Hz]");
ylabel ("Amplitud®);

L —— Fritro pasa banda
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Wn = [3e6 7e6]/(Fs/2);
ftype = "bandpass”;

% Transfer Function design
[b,a] = butter(n,Wn,ftype); % This is an unstable filter
yf3 = filtfilt (b,a,RR);

figure (4);plot(x23,yf3,".r"), grid on;
set(4, "name”, "Senal filtrada VS No. de puntos®);xlabel("No. Puntos®);
ylabel ("Amplitud™);

Yp————— Transformada de la sefial filtrada

fftshift(FFt(yf3)); % N: longitud del vector y
abs(Y2);
FY2=((1:1ength(num2))-ceil (length(num2)/2))/1ength(num2)/delta;

M=max(B2);
C=B2/M;

%Figure (4)
%plot(FY2,C,"r", "linewidth",2),axis(J0 15000000 0 1.5]), grid on;
%set(4, "name®, “ANCHO DE BANDA®™);xlabel("Frecuencia Hz"); ylabel("Amplitud ua ");

%CALCULO DE LAS VELOCIDADES

[A, 11=max(abs(yf3)); % 1 = posicion del %maximo
yh = hilbert(yf3); % transforma los datos discretos de (y), en forma compleja,

%utilizando la transformada de hilbert (calcula el contenido de frecuencia
%de una sefial ya sea de energia o de potencia)
y3 = sqrt(yf3.*yf3+yh.*conj(yh)); %EIl calculo de la fase P se realiza analizando

%la envolvente de la sefial (normalizado a uno, es decir la amplitud maxima
%de la sefial sera igual a uno)se realiza mediante eta ecuacion

A2 = max(y3); %amplitud maxima de la onda p

y3 = y3/A2; % envolvente

comp = mean(y3(1:60));% calcula el valor medio de la matriz

%Grafica de la transformada de hilbert
figure (6)
plot(x23,y3), grid on % normalizada

% [z,p]=Findpeaks(y3);
%
%lee el punto y gurada hasta donde la amplitud se mayor que el umbral
%puesto
for n = 10:1 %posicion del maximo
if y3(n) > 5.9*comp
n;
break
end
end

%busca la posicion donde la derivada de y3 sea negativa
m=4;

for k = 1:n

if (y3(m-k)-y3(m-k-1)<0) && (y3(m-k)<0.25)
Ip = n-k;

tp = (Ip)*T;

break

end

end
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fprintf("%s%8.8F\n", * Tiempo P = ",tp);

Ix = round((Ip+1)/2);%redondea los numero de IP+1/2al entero mas proximo
for n = Ix:1

if y3(n) > 0.45

n;

break

end

end

% Calculo de la fase S

for k = Ix:n+Ix

it (y3(n+Ix-k)-y3(n+Ix-k-1)<0)&& y3(n+Ix- k)<0.1
Is = n+Ix-k;

ts = (I1s)*T;

break

end

end

fprintf("%s%8.6F\n", " Tiempo S = ",ts);
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Informacion técnica del interferometro.

Se emplea la interferometria de baja coherencia, un sistema OCT (Tomografia de coherencia Optica)
en el dominio del tiempo para realizar la adquisicion de las ondas acusticas superficiales desde una
posicidn cercana hasta una posicion lejana del campo de excitacion.

La interferometria de baja coherencia permite localizar puntos de deteccion sobre la superficie de la
muestra con una longitud de resolucion axial que esta determinada por la longitud de coherencia de
la fuente de luz, esto concentra la deteccion solamente a ondas de tipo superficial por lo que se
reduce el ruido ambiental. Este dispositivo se emplea en su configuracion basica de medicion en el
dominio del tiempo el cuél se muestra en la Figural y los datos técnicos se muestran en la tabla 1.

Figura 1. Esquema del interferémetro en el dominio del tiempo.

Tabla 1. Parametros épticos y eléctricos del interferdmetro.
Interferémetro de Longitud de onda : 1250-1350

Michelson INTS-MSI-1300B Tipo de fibra: Cornin SMF28

Perdida interna para 1300 nm IN: <4.2 dB
Parametros eléctricos.
Diferencia de longitud de camino, brazo de referencia y
de medicion:
<0.1 mm estandar
< 0.2 mm maximo

Potencia maxima de entrada en 1300 nm IN: 250 mW
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Detector: InGasAs/PIN

Intervalo de longitud de onda: 800-1700 nm
Reponsividad: 1.0 A/W

Ancho de banda de salida: DC- 100 MHZ

Parametros 6pticos

Potencia de saturacion 35 W

Méxima potencia de entrada (umbral de dafio del
fotodiodo): 20 mW

Impedancia 50 Ohms

El mé&ximo voltaje de oscilacion a la salida es V (alta
impendacia) y (50 Ohms)

Una vez conocidos los datos técnicos y el arreglo basico para la medicién se seleccionan los
elementos adicionales al instrumento, teniendo como parametro critico la longitud de onda de
operacion que es 1250-1350 nm, la potencia maxima de entrada 250 mW y el tipo de conexion
empleado para fibra, Cornin SMF28, fibra de un solo modo y conectores FC/APC. Con base en
la Figura 2 del comportamiento espectral se observa que para 1300 nm la sefial de salida es
independiente de los cambios de polarizacién y ademas es cuando se da el acoplamiento de los
puertos del brazo de medicién y de referencia. Es necesario operar cerca de esa longitud de onda
para que el instrumento proporcione las sefiales de salida especificadas en el manual.

La fuente seleccionada es un SLD 1325, empaquetada con un TEC, termistor que permite e control
de temperatura, cuyos datos técnicos estan en la tabla siguiente.

Figura 2. Comportamiento espectral del puerto de salida del interferometro.
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Tabla 2. Caracteristicas eléctricas y 6pticas del SLD.

SLD 1325, LED super luminiscente con un
termistor(TEC) integrado para sistemas OCT

Tipo; Butterfly Pkg

Longitud de onda central: 1322.4 nm
Ancho de banda (FWHM): 104.7 nm
Potencia 15.9 mW

Méxima inyeccion de corriente SDL: 780 mA
\oltaje maximo: 4 V

\oltaje directa 1.74 V

Temperatura de operacion: 0 a 40 °C
Resistencia del termistor 10 K Ohms
Tipo de fibra SMF-28e, FC/APC
Longitud de la fibra 1m

Como se observa la potencia maxima de operacion esta por debajo del umbral de dafio (15.9 mW)
del fotodiodo del interferébmetro, ademas de operar en el intervalo de longitud de onda requerido.
Para este diodo laser es necesario emplear una fuente controlada en corriente o voltaje y que tenga
un circuito de retroalimentado de control de temperatura para no dafar el diodo. Los datos criticos
para la seleccion es que permita el control de corriente en un intervalo menor a la 780 mA,
suministro de voltaje maximo de 4 V, la fuente seleccionada es CLC1015.

Figura 3. Comportamiento espectral del SLD 1325.
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Tabla 3. Parametros eléctricos del controlador CLD1015.

Controlador de Diodo Laser CLD1015 para Intervalo de control: 0a1.5A
montajes Butterfly Pkg con TEC - .
Suministro de voltaje: >4V
Impedancia de entrada 10K Ohms
Lazo de control PID

Ajuste de temperatura TEC( Thermo Electric Cooler)

El laser para alineamiento tiene que trabajar en una longitud de onda alrededor de 600 nm, el cual es
un valor por debajo del intervalo de deteccion del fotodiodo PIN del interferometro. Para ingresarlo
al modulo del interferdmetro se requiere acoplarlo a una fibra.

Tabla 4. Parametros épticos del |laser para alinear y la fibra 6ptica.
Diodo laser para alinear Longitud de onda central: 650 nm

Potencia: 5mwW

\oltaje: 5a 12 VDC

Cable de fibra Un solo modo FC/PC

SAM450 Intervalo de operacién 633-780 nm
NA 0.10-0.141
1 metro.

Acoplamiento de los brazos de medicion y de referencia

Brazo de referencia

Para tener la configuracion de un interferémetro de Michelson se requiere tener una longitud fija en
el brazo de referencia por lo cual se pretende colocar al final de una longitud de fibra. Esto es
especialmente util en interferdmetro de fibra, ya que proporciona un brazo de referencia estatico sin
necesidad de acoplamiento al aire libre. Estos dispositivos estan recubiertos con una capa de plata
que proporciona una reflexion media de >97.5% para luz desde 450 nm hasta el limite de longitud
de onda de la fibra.
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Tabla 5. Parametros eléctricos de la fibra.

Reflector de un solo modo de fibra 6ptica Intervalo de longitud de onda: 1260-1625 nm
P5-SMF28ER-P01-1 Longitud de onda de corte: <1260 nm
NA 0.13-0.15

Potencia laser por arriba de 300 mW

Longitud de cable 1m

Figura 4. Comportamiento espectral del espejo de referencia

Debido a que la retroalimentacion de reflexion agua abajo (brazo de referencia) puede causar
inestabilidades en algunos dispositivos tales como diodos laser. Se debe emplear una configuracion
de reflector variable, como el que se muestra en la Figura 5, logrando con esto introducir una
reflexion calibrada en el dispositivo y mediante el analisis de los efectos de la retro-reflexion,
evaluar los niveles de ruido, la taza de error de bits, distorsion etc. Para lograr esta calibracion se
introduce en el disefio un atenuador variable cuyas caracteristicas se despliegan en la Tabla 5.
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Figura 5. Esquema de la implementacién del atenuador variable.

Tabla 5. Parametros 6pticos del atenuador de fibra 6ptica

Atenuador de fibra optica Longitud de onda de operacién: 1320 / 1550
VOAS0-APC Intervalo de atenuacion : 1.5 ~ 50 dB

Perdida interna: 0.83 dB

Longitud de cables: 2 m

Longitud del dispositivo: 38.1 mm

Potencia maxima 300 mwW

Brazo de medicion

Para la salida del brazo de medicion se recomienda, paquete de colimacion para fibra, el cual es
necesario para realizar el acampamiento en aire con la superficie de la muestra a medir. Ademas
cuenta con un recubrimiento antireflejante en un extremo de fibra para aumentar la transmision y
mejorar la pérdida de retorno en la interfaz de fibra a espacio libre. Para seleccionarlo los criterios a
tomar en cuenta son la longitud de onda de alineacion.
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Figura 6. Parametros 6pticos del Colimador F280.

Con base en la informacion mostrada por el fabricante, se selecciona el paquete de colimacion para
1310 nm.

Tabla 6. Parametros épticos del Colimador F280.

Colimador de fibra Longitud de onda de alineacién: 1310 nm
F280APC-C Diametro del haz: 3.4 mm

NA: 0.15

f=18.67 mm

Angulo de divergencia tedrico: 0.028 ©
Ancho de banda del recubrimiento: 1050-1620 nm
Diametro del haz: 3.6 mm

Longitud del dispositivo: 27.2 mm

Las lentes de escaneado telecéntricas producen una imagen plana cuando el punto de haz de enfoque
sufre una distorsion minima y se varia el angulo del haz incidente con respecto al eje optico de la
lente. Una trayectoria de lente de escaneado telecéntrico puede también maximizar la luz dispersada
0 emitida que es capturada de la muestra (la sefial) por el sistema de deteccion. Ademas, el tamafio
de punto en el plano de imagen es casi constante en todo el campo de vision, lo que resulta en una
resolucion de imagen que varia minimamente en el area escaneada de la muestra. Estas lentes ofrece
campos de vision iguales o superiores a 18 x 18 mm2, y todos poseen recubrimientos anti-reflexion
(AR) disefiados para minimizar los reflejos de las fuentes de luz de banda ancha.

Al disefiar un sistema de imagen que utilice una lente LSM en una configuracion OCT, es
importante adaptar la longitud de onda de disefio, la distancia parfocal, la distancia de exploracion,
la pupila de entrada y las especificaciones de angulo de exploracion para maximizar la calidad de
imagen. En general, cuanto mayor sea el didmetro del haz de entrada, menor serd el tamafio del
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punto enfocado. Sin embargo, debido a los efectos de las aberraciones incrementadas, el intervalo de
angulos de exploracién disminuye a medida que aumenta el diametro del haz.

Para los sistemas de formacién de imagenes con un solo espejo galvo, el centro de la pupila de
entrada de la lente de exploracion coincide con el punto de giro del espejo galvo. Cuando se utiliza
un anico espejo de galvo, la distancia de exploracién se mide desde la superficie de montaje de la
lente hasta el punto de giro del espejo. Esto se muestra en la imagen de abajo a la izquierda.

Si el sistema de imagen utiliza dos espejos galvo (uno para escanear en la direccion X y uno para
escanear en la direccion Y), la pupila de entrada se encuentra entre los dos espejos galvo, como se
muestra en la imagen de abajo a la derecha. La distancia de exploracion es entonces la distancia
desde la superficie de montaje de la lente hasta el punto de giro del espejo més cercano a la lente
(1D) més la distancia desde el punto de giro de dicho espejo a la pupila de entrada (2D). Es
importante minimizar la distancia entre los dos espejos galvo, porque cuando la pupila de entrada y
el punto de pivote de la direccion del haz no son coincidentes, la calidad de la imagen se degrada.
Esto se debe principalmente a la variacion en la longitud de la trayectoria Optica cuando el haz es
explorado sobre la muestra. A continuacion se presentan esquemas para un sistema de imagenes que
contiene uno y dos espejos galvo.

Figura 7. Esquema de alineamiento del lente de escaneo.

Con base en el esquema propuesto por el fabricante de Michelson INTS-MSI-1300 B y el intervalo
de trabajo de la fuente SDL (1322.4 nm), se selecciona el lente LSMO03, debido a que el tamafio de
pupila de entrada empata con diametro del haz de salida del paquete de colimacién seleccionado
anteriormente y tiene un revestimiento AR para imagenes centrado alrededor de 1315 nm en el
infrarrojo cercano.
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Tabla 7. Propiedades 6pticas del lente de escaneo.
Lente de escaneo LSMO03 Intervalo de longitud de onda: 1250 a 1380 nm

Distancia de escaneo: 18.9 mm
Longitud focal efectiva: 54 mm
Distancia de trabajo del lente : 42.3 mm
Campo de vision: 14.1 x 14.2 mm

Tamafio de pupila: 4 mm

El tamafio de punto y la posicion de exploracion (x 4,7 mm) se calculan como funciones del angulo

Figura 8. Distribucion espacial del haz con el lente LSMO3.

de exploracion (£ 7,5 °) para una longitud de onda de 1315 nm. Las curvas de contorno dibujadas en
la malla corresponden a las lineas de nivel marcadas en la escala de color a la derecha. Los angulos
de exploraciéon se definen con respecto al eje Optico de la lente y los datos se calculan asumiendo un
didmetro de haz gaussiano 1/ e2 de 4 mm.

Para direccionar el haz de medicién se emplea un sistema de espejos galvandémetros de alta
velocidad, el cual esta disefiado para su interaccion en aplicaciones OCT con un didmetro de haz <
10 mm. El criterio para la seleccion del dispositivo, aquel que tenga un recubrimiento que tenga una
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ANEXO 2

alta reflexion alrededor de 1322.4 nm, el cual es GVS012(/M). Cuyas caracteristicas estan en la
tabla 8.
Tabla 8. Propiedades eléctricas del sistema de espejos galvanometricos.
Sistema de espejos galvos GVS012(/M) Diametro méaximo del haz: 10 mm
Intervalo de longitud de onda: 500 nm —2. 0 gm
Umbral de dafio 3 J/cm?2 en 1064 nm
Corriente promedio: 1A
Corriente pico: 10 A

Escala de ancho de banda: 100 Hz onda cuadrada, 250 Hz
onda sinodal

Figura 9. Comportamiento espectral del los espejos galvos.
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ANEXO 3

Teoria de la elasticidad

Para iniciar con la teoria de la elasticidad primero se define al esfuerzo como una la fuerza aplicada
que causa una deformacion en un area. Los esfuerzo aplicados en direccién norma a la seccion de
denotan normalmente con sigma o y el esfuerzo con direccion paralela a area con 7. Sus unidades
son la fuerza dividida entre el area (las mismas que para la presion), pero la diferencia es que el
esfuerzo no es un vector sino un tensor.

Ley de Hooke

Cuando estiramos (o0 comprimimos) un resorte, la fuerza recuperadora es directamente proporcional
a la deformacion x (al cambio de longitud respecto a la posicion de equilibrio) y de signo contrario a
esta F = — kx siendo k una constante de proporcionalidad, denominada constante elastica del
resorte.

La ley de Hooke relaciona la deformacion e, de un material sometido a un esfuerzo axial, con la
tension normal generada por el esfuerzo o,, mediante la constante E, la cual se denomina modulo de
Young. Por lo que la rigidez es proporcional a la fuerza recuperadora. Asi que la relacion entre el
esfuerzo o,/¢,, esta determinada por el modulo de Young.

Todo elemento sometido a carga axial experimenta una deformacién no solo en el sentido
perpendicular (deformacion primaria €,), sino también sobre el eje perpendicular (deformacion
secundaria o inducida ¢, €)) 0 sea, toda traccion longitudinal con alargamiento implica una

contraccion transversal (disminucién de la seccion del elemento estirado), por lo que existe un

coeficiente denominado Poisson el cual relaciona la deformacion perpendicular a la axial;
€

p
vV=——
861
Y para un cuerpo isotropo:
3 €
y 4
) =m —— = —
15 &

Ley de Hooke generalizada

El estado de tension axial es practicamente una excepcion, ya que en la realidad lo mas comuin es
encontrar estados de tension biaxiales y triaxiales.

Considerando un elemento (pequefio trozo de material ubicado dentro del cuerpo con forma de cubo
con aristas de valor: dx, dy, dz) sometido a un estado de tension triaxial.
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Figura 10. Diagrama de un sélido en el que se muestran los esfuerzos principales.

ANEXO 3

Las componentes normales y tangenciales de los esfuerzos se utilizan con frecuencia y resultan mas

significativos.

Si consideramos un comportamiento lineal elastico para un material anisétropo segun la ley de

Hooke las deformaciones son proporcionales al valor de la carga aplicada.

Esto matematicamente se expresa como; cada una de las seis componentes de esfuerzo en cualquier

punto es funcion lineal de sus seis componentes de deformacion.

Donde C;; es el tensor de constantes elasticas del material.

En forma matricial

3 1
0
9
[\

0
a
B~

a

XX

Y
b4 C12 C12 C33 C34 C35

z C12 C12 C12 C44 C45
* Cp, Cp G Cpp Css
] Cp, Cp Cy Cp Cp

\<ﬂ Nq ‘<q

R

Siendo y;;, la deformacion angular

gx X
&y

€2z
Yyz
Vox

yxy

...(2.1)

En un material anisétropo donde no existe simetria espacial particular (un cristal triclinico) es
necesario conocer los valores de 21 de sus constantes elasticas para definir por completo el

comportamiento elastico del medio.
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ANEXO 3

Cuando un material presenta ejes o planos de simetria, es posible establecerse relaciones entre sus
coeficientes por lo que el nimero de constantes elésticas independiente se reduce.

a) Solido elastico, homogéneo , lineal y totalmente anisétropo 21 constantes elasticas

b) Sélido elastico, homogéneo , lineal y mono-tropico (solo con un plano de reflexion y un eje
de simetria) 13 constantes elasticas

c) Sélido elastico, homogéneo , lineal y ortotropico (dos ejes de simetria y dos planos de
reflexion) 9 constantes elasticas

d) Sélido elastico, homogéneo , lineal y transversalmente isétropo (un infinito nimero de
planos de reflexion que se forman al rotar sobre el eje de simetria ) 6 constantes elasticas

e) Solido elastico, homogéneo , lineal e isotropo (sus propiedades no estan referenciadas a la
direccion) 2 constantes elasticas

Cuando el material posee dos planos de simetria mutuamente perpendiculares el material es llamado

ortétropo, en cuyo caso los planos de simetria coinciden con los ejes coordenados de referencia y su
namero de constantes elasticas se reduce a 9.

C,y C, Cz 0 0 0O
Cpn Cz 0 0 0O
C.. 0 0 0
33 . (2.2)
Cu 0 0
Css 0
C66

Las expresiones de C;; en funcion de las constantes ingenieriles para un material ortotropo toma la
siguiente forma:

sz =(1- V31V13)VE2
Gy =
Cpp= (v + V13’/32) VE, = (Vzl + V23V31) VE,

=
(
(1 - 1/2]u12) VE;
(
(

Cis=(v3+ V12V23)VE1 (V31 + V23V21)VE3
Cys = (V23 + V21V13)VE2 = (V31 + V31V12)VE3

Ciy = Gyp3
Css = G31,
Ceo = G12, =Eq

V= 1/(1 — Viplpy — U3plpy — Vsl — 21/211/131/32)

125



ANEXO 3

Estado de esfuerzo plano

El estado plano de tensiones, EPT, se define como aquel en el que cada punto estd sometido a
tension en solo plano. Esto ocurre en sélidos cuya dimension en la direccion z es muy pequefia. El
ejemplo mas comun es el de una chapa o lamina, donde no hay cargas actuando perpendicularmente
en su plano medio, ver figura.

Figura 11. Esquema en el que se representan el esfuerzo plano.

Bajo este estado, las tensiones o,,,0,, y 7;, son distintos de cero. Mientras que las tensiones 7,5 y
7,53 son nulas en la superficie media, en tanto que el hecho de que o33 = 0, no implica nulidad de

€33, Ya que para una lamina ortotropa:

€33 = 813011 + 52302, ... (2.3

El hecho de que 7,5 = 7,3 = 0, implica que:
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13 =0
Y3 =0

Con esto, la relacion deformacion-esfuerzo en este plano de tensiones se reduce a:
1 V12

Loz
€11 Sy S 0 o1 Eyllz 1E1 o1
€n > =18, S O Oy » = 5 B 0 0y », ...(24)
712 0 0 Sg 12 0 0o L 712

La ecuacion (2.4) al ser invertida para obtener la relacion esfuerzo-deformacion
011 Qll Q12 0

{022} =10 On 0|, ...(2.5)
2 0 0 O

Donde Q;; son los términos de la matriz de rigidez reducida, cuyos elementos en funcion de las

constantes ingenieriles estan dados por:

0, = S _ E,
SiSn =5t 1—vpuy

0 Sia ik,

= S1182 — 5122 S 1- Vplng

0y = Si _ E,

S1182 — 5122 1 —vp0y
1
Qg6 = 5_66 =G,

Es importante observar que la matriz reducida [Q] tiene solo cuatro constantes independientes del
material: E,, E5, v, y Gy,

Cuando el esfuerzo normal (o3 =0), y los esfuerzos cortantes transversales son consideradas
(13 # 13 # 0), la ecuacion 2.5, puede ser escrita mediante la siguiente relacion constitutiva:

3\ _ |Qu O frs
{713} - l 0 Q55l {7’13} ’ ...(2.6)

Oy =Cyy= Gp3y Oss = Cs5 =Gy
Por lo tanto:
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(01 ) 0 02 0 0 0 KEn
02 Q12 Q22 0 0 0 5%
13 ,=10 0 Oy O 0 |473¢, .27
73 0 0 0 Qs O Y13
[ 712 0 0 0 0 Q! Y2 |

De esta manera, la relacién esfuerzo-deformacion de una lamina ortotropa bajo EPT en coordenadas
globales est4 dada por las deformaciones normales y transversales en el plano.

Oxx Ql 1 Q12 0 gxx
Oyy o =01 Op O Eyy &, ...(2.8)
Txy 0 0 Q66 7)5)’

y los esfuerzos transversales fuera del plano
. _

{ W} _ [Qu Cas {”W}, ..(2.9)
sz Q45 Q44 yxz

Ecuacion matematica de ondas elasticas

Un material elastico ideal es aquel en el cual la relacion entre el esfuerzo y la deformacion es lineal,
isétropa y el movimiento de una onda no causa algiin cambio en la temperatura o flujo de calor
dentro del material. Se dice que un material sufre una deformacién cuando el vector de posicién
X = (x;, xp, x3) de cualquier punto del material después de una deformacion elastica esta
relacionado con su posicion original X = (X, X,, X5) y el vector de desplazamiento, U, por medio
de larelacion x = X + U. El vector de desplazamiento esta conformado por U = (u,, u,, u5), donde
casa componente es funcion de la posicion y del tiempo U; = u;(x;, X5, X3, 1).

Las ecuaciones que gobiernan los problemas de los medios elasticos son; la de movimiento,
deformacion y las constitutivas de la elasticidad lineal.

La ecuacion de movimiento esta basada en la segunda ley de Newton donde se relaciona el tensor de
esfuerzos de Cauchy o;;, el tensor de fuerza F; , el tensor de desplazamiento u; en la siguiente

ecuacion
()O‘lj ()zul-
E_FF"ZP ~ ...(2.10)

]
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Empleando la ecuacién 2.11, de que relaciona deformacion desplazamiento

L (e LY @11
J 2 axi Ox]

La ecuaciéon 2.1, la ley de Hooke para materiales elasticos que es la relacion de esfuerzo
deformacion.

61 = Cljgj’ ...(2.12)

Para medios isotropos el tensor de elasticidad no tiene una direccion predilecta por lo tanto la fuerza

provocara los mismos desplazamientos, con relacion a si misma, sin importar la direccion en la que
se aplique, para este caso el tensor C;; queda expresado a partir del tensor de Kronecker:

Oy = A0 + <5ik5jz + 5i15jk>a ... 2.13)

Donde 4 y u son el primer y segundo pardmetro de Lame, respectivamente.

Sustituyendo (2.4) en (2.3) se obtiene la ley de Hooke para un medio isotropo:

Sustituyendo (2.12) en (2.14)
0x;, dox;  0x;

Derivandola con respecto a x; se obtiene:

O;; ou ou; ou.
A P— +u< L+ ’>, ... (2.16)

0x; 0X; ox;0x;  0x;?

Sustituyendo (2.16) en (2.10) y reagrupando términos se llega a la ecuacion de onda elastica:
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P AL o, 2.17
+ — + -+ F, = - (2.
(+4) oxox,  Foxz 0 P Ton S
Expresada en forma vectorial

) 0°u,
(A+u)VVeu+pViu+F=p - ...(2.18)

Ecuacion de movimiento de un medio elastico.

Empleando la ecuacién de movimiento de un medio elastico para un medio is6tropo donde se iguala

o0;
el producto de la aceleracion (it) y la densidad del cuerpo (p) con el esfuerzo interno <5—’k>
Xk

obteniendo como resultando la ecuacion de Navier:

i)(p) = (4 + G)Vdiv(w) + G Vu + pp, ...(2.19)

Donde 4 es una de las constantes de la Lame, G el modulo cortante y f; las fuerzas de cuerpo.
Cuando se produce una perturbacion en un medio elastico, se generan ondas que se propagan en
todas direcciones, estas ondas se dividen en dos tipos principales; si se consideran que las particulas
se mueven paralelamente a la direccién de propagacién son Ilamadas ondas longitudinales y si se
mueven perpendicularmente a la direccion de propagacion son llamadas ondas transversales.
Cuando se trata de ondas transversales y se considera que no existen fuerzas de cuerpo (f; = 0), se
desarrolla la ecuacion de Navier quedando la siguiente expresion:

—_— (;;7 u’ e 2'2“
5t

Para la onda longitudinal se asume que las deformaciones producidas por las ondas no estan
acompafiadas por rotacion lo que lleva a que Vdiv(u) = V2u por lo tanto:

5%u 5
p 57 =L +2G)V-u, ...(2.21)

De las ecuaciones anteriores se deriva que la velocidad de propagacion de la onda longitudinal ¢; y

trasversal c, esta dada por:

142G G
¢} = y ¢t=—, ...(2.22)
p p
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Al sustituir el valor de las constantes de Lame por sus valores del modulo elastico (E) y el de
Poisson (v).
5 E(1-v) 5 G
Cl = y ¢ =—"],
p(1+v)(1—-2v) 2p(1 +v)

... (2.23)

Utilizando esta dos ecuaciones se llegan al modulo de Poisson en términos de la onda longitudinal y
transversal:

V= ..(2.24)

. C . . ) -
Si— se sustituye por k, se obtiene el modulo elastico:
¢

B p(3k? — 4)c?
k-1

E , ... (2.25)

En el caso de que el medio presente fronteras hay un tipo de onda que se propaga por la superficie,
las ondas acusticas superficiales, SAW, en las cuales su velocidad de fase a diferentes frecuencias
depende de las propiedades elasticas y geométricas del material. Por lo que para explicar la
dispersion, se considera el caso mas simple de un material homogéneo isétropo. La velocidad c, de
la onda superficial esta directamente relacionada al mddulo de Young E, la relacién de Poisson v, y
la densidad por medio de la siguiente relacion:

0.87+1.12v E
Cr = ...(2.26)
I+v 2p(1 +v)
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