ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
CARRERA FISICA

“ELECTROHILADO (ELECTROSPUN) COMO TECNICA PARA
FABRICAR NANOFIBRAS POLIMERICAS DE
POLIMETILMETACRILATO (PMMA)”

Trabajo de Integracion Curricular

Tipo: Proyecto de Investigacion

Presentado para optar al grado académico de:
FISICA

AUTORA: DANIELA FERNANDA BARRIONUEVO CARMILEMA
DIRECTOR: Dr. RICHARD WILLIANS PACHACAMA CHOCA Mgs.

Riobamba — Ecuador
2022



©2022, Daniela Fernanda Barrionuevo Carmilema
Se autoriza la reproduccion total o parcial, con fines académicos, por cualquier medio o

procedimiento, incluyendo la cita bibliografica del documento, siempre y cuando se reconozca el
Derecho de Autor.



Yo, DANIELA FERNANDA BARRIONUEVO CARMILEMA, declaro que el presente Trabajo
de Integracion Curricular es de mi autoria y que los resultados del mismo son auténticos. Los

textos en el documento que provienen de otra fuente estan debidamente citados y referenciados.
Como autora, asumo la responsabilidad legal y académica de los contenidos de este Trabajo de
Integracién Curricular. El patrimonio intelectual pertenece a la Escuela Superior Politécnica de

Chimborazo.

Riobamba, 11 de noviembre del 2022

Daniela Fernanda Barrionuevo Carmilema
060518631-1



ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
CARRERA FISICA

El Tribunal de Trabajo de Integracion Curricular certifica que: El Trabajo de Integracién
Curricular: Tipo: Proyecto de Investigacion, “ELECTROHILADO (ELECTROSPUN)
COMO TECNICA PARA FABRICAR NANOFIBRAS POLIMERICAS DE
POLIMETILMETACRILATO (PMMA)”, realizado por la sefioritaz DANIELA
FERNANDA BARRIONUEVO CARMILEMA, ha sido minuciosamente revisado por los
Miembros del Tribunal del Trabajo de Integracion Curricular, el mismo que cumple con los

requisitos cientificos, técnicos, legales, en tal virtud el Tribunal Autoriza su presentacion.

FIRMA FECHA

Mat. Luis Marcelo Cortez Bonilla, MSc. 2022-11-11

PRESIDENTE DEL TRIBUNAL

~

// 7 /au 7Z Jadeanrid

e,

Dr. Richard Williams Pachacama Choca, Mgs. / , — 2 2022-11-11
DIRECTOR DEL TRABAJO DE

INTEGRACION CURRICULAR

!y//’r" (o 1‘5

Biof. Maria Fernanda Heredia Moyano, MSc. 2022-11-11
MIEMBRO DEL TRIBUNAL



DEDICATORIA

El presente trabajo de titulacion lo dedico en primer lugar a mi padre celestial por ser mi guia y
protector en el transcurso de mi vida.

A mi madre Olga por ser una mujer luchadora que me ha apoyado en todos los sentidos durante
estos veintidos afios de mi vida y por ser un ejemplo de amor y lucha inalcanzable y me ha dado
los recursos necesarios para mi estudio durante todos estos afios. A mi padre Ulpiano por ser un
hombre muy trabajador, capaz de alcanzar las metas que él se proponga y por el apoyo brindado
junto con mi madre para mi preparacion profesional inculcAndome que siempre debo llegar a la
perfeccion en toda actividad que realice dentro de todos los &mbitos de mi vida. A mis tres tias
que han sido un apoyo incondicional en todos los aspectos siempre se han preocupado por cada
acontecimiento relevante que pase en mi vida. Muchas gracias a todas las personas que mencioné
y también a las personas que no pude mencionar, pero espero que tengan en cuenta que se
encuentran en mi corazon y saben que siempre he estado agradecida por todo lo que me han

ayudado.

Daniela



AGRADECIMIENTO

Agradezco profundamente al Dr. Richard Willians Pachacama Choca y a la Biof. Maria Fernanda
Heredia por su guia, apoyo, acompafiamiento y por la confianza brindada en la realizacion del
presente trabajo; sin duda en el tiempo que los he conocido han demostrado ser excelentes
profesionales, dignos de admirar.

Mi més sincero agradecimiento a mi querida institucion que me ha visto crecer profesionalmente
en estos largos afios, por brindar una educacion de calidad necesaria para desenvolverme en la
vida profesional y para el servicio en la sociedad y de mi pais.

También expreso mis agradecimientos a la Universidad Experimental YACHAY TECH
especialmente a la Escuela de Biologia e Ingenieria, a los laboratorios de Fisica y materiales como
también agradezco a la Biof. Caterine Carrasco MSc. Por el apoyo incondicional, como también
a los técnicos docentes de los laboratorios especialmente a la Técnico docente Kateryn Pilataxi
por el apoyo y guia en el desarrollo experimental de este trabajo.

Extiendo mis agradecimientos a la Facultad de Mecénica de mi linda institucion por facilitarme

la utilizacion del Laboratorio de Materiales.

Daniela



INDICE DE CONTENIDO

INDICE DE TABLAS. ..o e iX
INDICE DE ILUSTRACIONES. ...ttt X
INDICE DE ANEXOS......ooitiiiiii e Xi
INDICE DE ABREVIATURAS . .....ooiiiiiiiiie e, Xii
RESUMEN . .. Xiii
AB S T R A T Xiv
INTRODUCCION. ..ot 1

CAPITULO I

1.
1.1.
1.2.
1.2.1.
1.2.2.
1.3.

PROBLEMA DE INVESTIGACION

Planteamiento del ProbIEMa .........ccoiviiiiiieece e 3
Objetivos de la INVESTIGACION............cciiiiiiiiee e 4
ODBJELIVO GENEIAL........ecuieiieciece e re s be e s aeereesaesre s 4
ODjetivos ESPECIFICOS.....uiiiiiiiii ittt reere b sre s 4
Justificacion de 1a INVESTIGACION..........ccccevi i e 4

CAPITULO II

2.
2.1.
2.1.1.
2.1.2.

2.1.2.1.
2.1.2.2.
2.1.2.3.
2.124.

2.1.3.

2.1.3.1.
2.1.3.2.
2.1.3.3.
2.1.34.

MARCO TEORICO

REFEIrENCIAS TEONICAS ... .cviveeieeiist ettt 6
EIECIrONIIA0O0 ... 6
Técnicas de eleCtronilado...........oeoiiiiiiiiie 7
Electrohilado por inyecCion de agUja..........ccovveieieirieinieniseeseese e 7
Electrohilado Coaxial ...........ccooiiiiiiiii s 7
Electrohilado de doble flUJO ..........oviiiiieiiee s 8
Electrohilado por CeNtrifugado ..........cocooviieiiiieiii s 9
Fases del proceso de electronilado ...........cccooviiiiiiiiiei e 9
Disolucion con Carga EIECIIICA. .......ccuoiririieiriecee s 9
Aparicion del cono de Taylor y fillamento ..........cocoeveiiniiiniiicse e 9
Adelgazamiento del filamMENTO: .........cooe i 10
Inestabilidad del fHlamMENTO ...........ccooiiiiii e 10



2.1.3.5.
2.1.4.
2.1.5.
2.15.1.
2.1.5.2.
2.1.5.3.
2.1.6.
2.16.1.
2.1.6.2.
2.1.6.3.
2.1.7.
2.1.7.1.
2.1.8.
2.1.8.1.
2.1.9.
2.1.9.1.

Colecta del fIlamENTO: .......ooiiiieec e 10
Parametros del proceso de electrohilado..........c.cccccvvveiiiicici i 10
POIIMEIO....ce bbbttt bbb 12
Estructura de 10S POIIMEI0S ........ciiiiiiiiiieieeses s 12
o (0o (8] = W0 [T o= SRS 14
ESTIUCTUNA FISICA ..ot 16
POlMEtiMEtACHIIAt ......ccveeeie e e 19
Estructura del polimetilmetacrilato............ccccooveiiiiiiiiiieeeee 19
PrOPIEUAAES ... ...t 19
APIICACIONES. ...ttt bbbttt 22
o] o] o]0 g =] = g Vo TSR 22
ADIICACIONES. ...ttt bbbttt 23
NANOTIDFAS ... ettt renre s 23
Técnicas para la obtencion de Nanofibras..........ccceoiiiiiieis e 23
ANQUIO 08 CONLACTO .......vocveeeceeecee ettt 24
Métodos para medir en Angulo de CONLACTO .......c.ccveviiieiiiicie e 25

CAPITULO Il

3.
3.1.
3.2.
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.
3.6.1.
3.6.2.
3.6.3.

3.6.3.1.

3.6.4.

3.6.4.1.
3.6.4.2.
3.6.4.3.

MARCO METODOLOGICO

Tip0 de INVESTIGACION......cceiieie ettt 27
LoCalizacion de ESTUIO ..........eveieieieiicie ettt s 27
PobIACION dE ESTUIO. .......cvieieeeiiicie e 28
SeleCCiON de 12 MUESTIA.........ooeieieieecee e e 28
Técnicas de recolecCion de dat0S..........coouiieiiieireiree e 28
Metodologia utilizada en este eStUdIO...........cceiiriiiiiic e 28
Esterilizacion de 10S Materiales...........cooiiiiiiiiiiise e 28
Sintesis de 1as fibras de PMMA ..o 29
Aplicacion del método de Electrospinning.........ccocooeerenniinenseneeeeseee e 30
Funcionamiento del método de Electrospinning ..........ccococeeverninnineieneieseeeeeens 30
Caracterizacion de 1as fiDras..........coooiiiiiiiii e 30
Determinacion de grupos funcionales mediante espectroscopia de infrarrojo........... 30
Microscopia electronica de barrido (SEM)........ccceviiirniiiiineiseeseese e 31
ANQUIO 08 CONLACTO ......cvoveovcveeeeese ettt ettt 32

CAPITULO IV

vii



4. MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

4.1. Procesamiento, analisis e interpretacion de resultados ...........ccccccoevvvveviieciennene. 34
4.1.1.  Caracterizacion de 1as Nnanofibras ... 34
4.1.1.1. Determinacion de nanofibras de PMMA ... s 34
4.2. DISCUSION ...ttt bbbt bbb ettt b bbb b s 34
4.2.1. Espectroscopia de Infrarrojo de las fibras de polimetilmetacrilato (PMMA).......... 34
A.2.10. 10 MUBSEFA L.ttt ettt ettt s bt s he e s e e s st e s be e nbeesbeesbnesane s 35
A.2.0.20 IMUBSEFA 2.ttt bttt ettt b e s he e s e e st e s be e nbe e sbeesteenane s 36
A.2.1.3. IMUBSEFA 3. .ottt ettt ettt s b e s bt e s ab e sbe s be e be e sbeesbeennne s 37
A.2. 04, IMUBSIFA A ...ttt ettt b e s he e s ae et e st e e beesbeesteenane s 38
A.2.1.5. IMUBSEFA 5.ttt ettt b e s ae e s ae e abe et e e sbeesbeesbnesane s 39
4.2.2.  Andlisis SEM (Microscopia electronica de barrido)..........cccovvreiinvininnenncninen, 40
A.2.2.1. IMUBSEFA L. .ottt sttt et b e bt e s ae e s st e st e e nbeesbeesbeenrae s 40
A.2.2.2. MUBSEIA 2.ttt ettt sttt ettt e et s b s b e s ab e st e be e be e sbeenteenree s 41
A.2.2.3. MUBSEIA 3. .ottt ettt et b e e s bt e s bt e s rb e s s be st be e b e nteenaae s 43
B.2.2.4. MUBSIFA 4.ttt ettt ettt s bt e s he e s ae et b e e beenbeenteennne s 44
B.2.2.5. IMUBSIFA 5.ttt ettt b e s bt s ae e s e ab e b e e beenbeenneennne s 45
4.2.3. Estudio del ANguI0 de CONACTO ..........c.vvvveeeeirieieeeee e 46
CONCLUSIONES. ...t e e e 49
RECOMENDACIONES. ... ..ottt 50
GLOSARIO

BIBLIOGRAFIA

ANEXOS

viii



INDICE DE TABLAS

Tabla 1-2. Pardmetros del proceso de electrohilado............cccocevviiiiiiiciciice e 11
Tabla 2-2. Polimeros de adicion usados frECUENTEMENTE. .......ecvvvveeeiireieeierreeeseeeeesrrreeessneeees 13

Tabla 3-2. Estado de agregacidn de una cadena de alcanos de la misma estructura quimica y peso

o] [=Tol N Fo T ol (T 1= o] (PSRRI PROR 15
Tabla 4-2. Temperatura de transicion vitrea y de fusion de polimeros de uso frecuente........... 18
Tabla 5-2. Propiedades del Polimetilmetacrilato (PMMA).........cccoiiiiiiiciiee 21
Tabla 6-2. Propiedades del Diclorometano (DCM) ........ccoviiiiiiiieneieieeesesese e 22
Tabla 7-3. Coordenadas de la Universidad Yachay TeCh .........c.cccovveiiiiicininins e 27
Tabla 8-3. Sintesis de 1as fibras de PMMA ... e 29
Tabla 9-3. Proceso del método de EIeCtrospinning..........coceeveirniiniinniseiseeseese e 30
Tabla 10-3. Método para determinar grupos funcionales por espectroscopia de infrarrojo...... 31
Tabla 11-3. Procedimiento para el uso del SEM..........ccccoiiiiiiiiiiiiicece e 32
Tabla 12-3. Procedimiento para determinar el &ngulo de contacto..........cccceevevvvveieieciccieenn, 33
Tabla 13-4. Variables obtenidas de las 5 muestras de nanofibras de PMMA.............ccoceieee. 34
Tabla 14-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM (MUESEFaL).......c.ccevvvrrerrvererenereseineennns 41
Tabla 15-4. Angulo y didmetro de 12 fibras de SEM (MUESEFa 2).........ccvvvererereererereresiineennes 42
Tabla 16-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM (MUESFa 3).........ccvvvreeereersreneeesiinnennns 43
Tabla 17-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM (MUESEIa 4).........cccvvvreverriereeersesiinennnns 44
Tabla 18-4. Angulo y didmetro de 12 fibras de SEM (MUESEFa 5).........cvvuvvrerereeesieressiineeenns 46



INDICE DE ILUSTRACIONES

Hustracion 1-2: Sistema rePreSENtAtiVO ........ccccveieiiie i s sreeee 6
lustracion 2-2: Electrospinning por inyeccion de aguja. .........ccccevevveveieeriesecieesese e 7
Hustracion 3-2: Electrospinning CoaXial...........ccovviiiiiiiiiiie i 8
lHustracion 4-2: Electrohilado de doble flujo. ..o 8
lHustracion 5-2: Electrohilado por centrifugado ...........cccovirriiiiiiiiicce e 9
HUSEraCiON 6-2: POIIMEIO....c.viiiiiiiiieie ettt 12
Hustracion 7-2. Polimerizacion del €tilen0. .........cccovvveriieicie e 13
lustracion 8-2: Configuracion sp3 de la molécula de polietileno. ..o, 14
llustracion 9-2: a) Polimero lineal sin ramificaciones; b) Con ramificaciones cortas; con..... 115
lustracion 10-2. Configuraciones atactico, isotactico y sindiotactico............................... 16
llustracion 11-2: a) Sistemas amorfos; b) Semicristalino; ¢) Cristalino...........ccccceevvviveiennnn, 16
lustracion 12-2. Variacion del volumen especifico en funcion de la temperatura para............ 17

a) Polimero cristalino; b) Polimero amorfo...........cccocooviiiiiciiiiiiices 17
lHustracion 13-2. Polimerizacion del polimetilmetacrilato. ...........cccovivviiivininieinee, 19
lustracion 14-2. Nanofibras por el método de electrohilado. ..........ccccoeeveieiieirciecincececcces 24
lustracion 15-2. Representacion del &ngulo de CONtacto. ..........ccovvvrrireininie s 24
Iustracion 16-2. Angulo de contacto estatico en funcion del tiempo. .........cccccevvveevrrerennne. 25
lustracion 17-2. Angulo de contacto dindmico en funcion del tiempo. ..........cc.cooeveevrverennee. 25

lustracion 18-3. Ubicacion de la Universidad de Yachay, provincia de Imbabura, cantén San

..................................................................................................................................................... 27

Miguel de UFCUQUI. ....coveniiiiieieiieee e s 27
Hustracion 19-4. MUESEra 1 €N FTIR .....oiiiiiiiiie e 35
Hustracion 20-4. MUESEIa 2 €N FTIR ..o 36
Hustracion 21-4. MUESEra 3 €N FTIR .....oviiiiiiiice e 37
Hustracion 22-4. MUESEIa 4 €N FTIR ..o 38
Hustracion 23-4. MUESETa 5 €N FTIR ..o 39
Hustracion 24-4. MUESEra 1 €N SEM ..o 40
Hustracion 25-4. MUESEIa 2 €N SEM......c.oiiiiiiiie i 41
llustracion 26-4. MUEStra 3 €N SEM ........cooiiiiiiiie e 43
Hustracion 27-4. MUESEIa 4 €N SEM......c.oovoiiiiiii e 44
Hustracion 28-4. MUESIIa 5 €N SEM.........cociiiiiiiiiieseeee e 45
Iustracion 29-4. Angulos de contacto de las muestras 1, 2, 3, 4 Y 5...ocevevereveereereerenseeieeinene 47



INDICE DE ANEXOS

ANEXO A:
ANEXO B:
ANEXO C:
ANEXO D:

EQUIPOS Y MATERIALES

REACTIVOS

FIBRAS DE PMMA ONTENIDAS EMDIANTE ELECTROSPINNING
MEDICION DE LAS FIBRAS CON IMAGEJ

Xi



INDICE DE ABREVIATURAS

NF:
PMMA:
Nm:
FTIR:

mil:

°C:
Rpm:
Mol:
pH:

min:

Nanofibras
Polimetilmetacrilato
Nanometro
Espectrometro Infrarrojo con transformadas de Fourier
Gramos

Mililitros

Litros

Grados centigrados
Revoluciones por minuto
Moles

Potencial hidrogeno
Minutos

Hora

Xii



RESUMEN

El estudio buscé utilizar la técnica de electrohilado (electrospun) con el objetivo de fabricar
nanofibras de Polimetilmetacrilato (PMMA), para lo cual se preparé una solucion polimérica con
una concentracion de 2g de PMMA en 10ml de Diclorometano la misma que se llevé a un proceso
de agitacidn a una temperatura de 60°C durante 6 horas a 600 revoluciones por minuto (RPM), al
finalizar el proceso se obtuvo una solucidn transparente con baja viscosidad. En el transcurso de
tres dias se utiliz6 el equipo de electrohilado Spraybase Syringe Pump A-0004-0001-01,
obteniendo dos muestras en el primer y segundo dia y una muestra en el tercer dia, posteriormente
las muestras obtenidas fueron introducidas dentro de una jeringa cuyo didmetro interno fue de
15.9 cm, los resultados que se obtuvieron mediante un voltaje variable en el dia 1 fueron 15.97,
12.57, en el dia 2, 12.57, 5.39 y en el dia 3, 8.61 kV, las fibras obtenidas se recogieron en papel
aluminio consiguiendo 5 muestras, las fibras obtenidas se caracterizaron mediante dos métodos
que son: Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR) confirmando la presencia
de grupos funcionales propios del polimero utilizado PMMA y el diclorometano y Microscopia
Electrénica de Barrido (SEM), en donde se obtuvieron imagenes que comprobé la presencia de
nanofibras de PMMA. Con la informacion obtenida, se concluye que el mejor resultado fue de la
muestra 1 en donde se visualizaron fibras ultrafinas alcanzando una menor porosidad que fue el
interés del presente trabajo ya que se generan nuevas ideas y alternativas para fabricar nanofibras
poliméricas de PMMA que servira como guia para posteriores estudios. Se recomienda tener en

cuenta las propiedades del polimero PMMA y su solvente para realizar la sintesis del mismo.

Palabras clave: <FiSICA>, <ELECTROHILADO>, <NANOFIBRAS>, <POLIMEROS>,
<POLIMETILMETACRILATO (PMMA)>  <MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO (SEM)>.
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ABSTRACT

The study proposed the use of the electrospinning technique (electrospun) with the aim of
manufacturing Polymethylmethacrylate (PMMA) nanofibres, for which a polymeric solution was
prepared with a concentration of 2g of PMMA in 10ml of Dichloromethane, which was taken to
an agitation process at a temperature of 60°C for 6 hours at 600 revolutions per minute (RPM), at
the end of the process a transparent solution with low viscosity was obtained. Over the course of
three days, the Spraybase Syringe Pump A-0004-0001-01 electrospinning equipment was used,
obtaining two samples on the first and second day and one sample on the third day, subsequently
the samples obtained were introduced into a syringe whose internal diameter was 15. 9 cm, the
results obtained by means of a variable voltage on day 1 were 15.97, 12.57, on day 2, 12.57, 5.39
and on day 3, 8.61 kV, the fibres obtained were collected in aluminium foil obtaining 5 samples,
the fibres obtained were characterised by means of two methods which are: Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) confirming the presence of functional groups of the polymer used
PMMA and dichloromethane and Scanning Electron Microscopy (SEM), where images were
obtained that proved the presence of PMMA nanofibres. With the information obtained, it is
concluded that the best result was of sample 1 where ultrafine fibres were visualised reaching a
lower porosity which was the interest of the present work since new ideas and alternatives are
generated to manufacture PMMA polymeric nanofibres that will serve as a guide for further
studies. It is recommended to consider the properties of the PMMA polymer and its solvent for

its synthesis.

Keywords: <PHYSICS>, <ELECTROHYLIDING>, <NANOFIBRES>, <POLYMERS>,
<POLYMETHYLMETHACRYLATE (PMMA)>, <SCANNING ELECTRON MICROSCOPY
(SEM)>.

Dra. Carmita Eulalia Rojas Castro. Mgs.
0602890469
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INTRODUCCION

En una publicacion realizada en el 2014 sobre “Influencia de los pardmetros de electrohilado en
la morfologia y tamafio de fibras de fibroina” realizada por (Lotero, 2014), sefialan que la
progresiva demanda de nuevas nanoestructuras en diferentes sectores como la biotecnologia,
telecomunicaciones, informatica, areas biomédicas, sintesis quimica, separacién, agricultura e
industria de alimentos, ha motivado el interés de cientificos e ingenieros para fabricar
nanoestructuras, que optimicen los procesos y aumenten la produccion. Dichas nanoestructuras
pueden tomar diversas formas, por ejemplo: nanotubos, nanoalambres, nanovarillas, esferas,
micelas y nanofibras. Para elaborar estas nanoestructuras, ha surgido un método sencillo conocido
como electrohilado o electrospinning.

La técnica de electrospinning da origen hace méas de 60 afios. Inici6 con Rayleight en 1897, quién
ensayO el efecto de inducir cargas eléctricas en chorros de agua, que posteriormente fue
desarrollado méas a fondo por Zeleny en 1914, mediante el analisis del comportamiento de las
gotas de la solucion colocadas en el extremo de un capilar, también realiz6 el proceso de modelado
matematico de los fluidos bajo las fuerzas electrostaticas y tiempo después, en 1934, fue patentada
por Cooley, Morton y Formhals, alli describieron todo el proceso, en donde electrohil6 una
solucion de acetato de celulosa en etilen glicol, a una diferencia de potencial de 57 kV para su
primera patente, para el segundo acoplé un sistema nuevo, con un mayor control de la distancia
entre el capilar y el colector, reduciendo asi los percances ocurridos en sus investigaciones
iniciales. En 1994-1995 Reneker profundizo en la técnica de electrohilado. Durante los Gltimos
afios, debido a la demanda de materiales en escala nanométrica, el método de electrospinning se
ha convertido en un proceso mas versatil, gracias a la habilidad de transformar una variedad de
materiales a nanofibras a un bajo costo y con relativa simplicidad (Duque, Rodriguez y Lépez 2012, p.
11).

En el trabajo presentado por (Calderén y Martinez, 2012) en donde afirma que la Fundacién
Cardiovascular de Colombia conjuntamente con la Universidad AKRON (Ohio, USA), han
llevado a cabo investigaciones para la aplicacion de fibras poliméricas con aplicaciones
farmacoldgicas obtenidas empleando la tecnologia de electrospinning para tratamientos de Ulceras
diabéticas y leishmaniasis. Esta técnica incluye un dispositivo en etapa experimental para la
creacion de filamentos de polimero empleando un campo electrostético de éxido nitrico (NO),
ligado a una resina de intercambio de iones que se lleva a cabo en un polimero elastico hidrofilico
de policaprolactona (PCL), luego una capa de acido ascérbico (ASC). El sistema inicia en
contacto con una aguja produciendo una liberacion estable y permanente de mas de 200 nL de
6xido nitrico por cm? durante 24 horas continuas. Dicha técnica intenta reducir el riesgo y el
malestar en el tratamiento del paciente, de esta manera se incrementa el desarrollo tecnoldgico, la

disminucién de costos y aumenta la calidad de vida del paciente. Es un método que se ha utilizado
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para propdsitos académicos; sin embargo, solo varias empresas utilizan el electrospinning para
elaborar filtros de liquido y aire a partir de materiales resistentes, flexibles y biodegradables.

En el estudio realizado por Ura et al. (2019, p. 1) obtuvieron tres tipos de andamios de
polimetilmetacrilato (PMMA) electrohilados: microfibras, nanofibras y cintas, los cuales se
tomaron imagenes mediante microscopia electronica de barrido (SEM) para analizar su
morfologia; en donde se caracterizd por dos factores: rugosidad superficial promedio y el angulo
de contacto con el agua. Las peliculas de PMMA poseian una superficie lisa, con rugosidad
inferior a 0.3 um, mientras que para las fibras y las cintas se visualizé una mayor hidrofobicidad,
rugosidad superficial y didmetro de fibra y para las microfibras se alcanzé una mayor rugosidad
de 7 um. Todas las muestras de PMMA se utilizaron para el estudio de cultivo celular in vitro, en
donde el estudio de microscopia celular detallado mostr6 que al tener mayor rugosidad la
superficie, mejoraba la union de las células y la longitud de sus filopodios. La configuracién 3D
de las microfibras de PMMA alcanz6 la geometria mas favorable para el crecimiento de las
células, el estudio de electrohilado demostro que varias geometrias de andamios pueden controlar
el desarrollo de las células que se pueden ajustar de acuerdo con las necesidades del tejido en el
proceso de regeneracion.

En base a la investigacién realizada por Salazar y Nafiez (2017, pp. 1-3), en donde aplican la técnica
de electrohilado, utilizando varias soluciones que fueron agitadas durante 24 horas, a diferentes
concentraciones del polimero, Poliacrilonitrilo (PAN), con un peso molecular medio (Mw) de
150000 y un disolvente, Dimetilformamida (DMF), para crear una membrana que puede filtrar
agua, esto es posible gracias a la disminucién de bacterias presentes en el agua de uno de los rios
del canton Rumifiahui y la incorporacion de nanoparticulas de plata. Los pardmetros Optimos
fueron los siguientes: un caudal de 0.5 ml/h de la solucién homogénea, la distancia entre el capilar
y el colector fue de 15 cm, el proceso se desarrollé por el método horizontal para la recoleccion
de las nanofibras uniformes y repetitivas en cuanto a su estructura y tamafio (Salazar y Ndfiez, 2017).
Como hemos analizado con los estudios que se han realizado previamente, el método de
electrohilado dota de una gran versatilidad en la fabricacién de micro y nanofibras que han
permitido a los investigadores desarrollar una variedad de aplicaciones tecnoldgicas sumamente
beneficiosas en maltiples areas, algunas se encuentran en fase de desarrollo y otras ya se han
consolidado; es por ello que en el presente trabajo de titulacion se pretende utilizar la técnica de

electrohilado para la fabricacién de nanofibras poliméricas de polimetilmetacrilato (PMMA).



CAPITULO |

1. PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1. Planteamiento del Problema

El agua contaminada es un problema critico a nivel mundial. En la actualidad se esta evaluando
el uso de nanofibras poliméricas como membranas de afinidad en el tratamiento de aguas
residuales que capturan particulas, moléculas o macromoléculas a través su inmovilidad selectiva
por afinidad quimica en la superficie de la membrana, para lo cual las nanofibras deben cambiar
superficialmente con varios grupos funcionales capaces de atraerlas. Las membranas de afinidad
pueden ser la respuesta para algunos metales que no pueden eliminarse por los métodos
tradicionales, asi como para los contaminantes organicos que suelen presentar concentraciones
inferiores que agotan el oxigeno impidiendo la vida (Caracciolo et al., 2010: p. 62).
Dentro de los contaminantes inorganicos mas significativos se localizan metales como mercurio,
plomo, cobre y cadmio. La distribucion de estos metales en el medio ambiente se debe
principalmente al desecho de efluentes industriales que no han sido tratados. EI empleo de
nanofibras poliméricas que contienen alimina hidratada, hidréxido de aluminio y 6xidos de hierro
nanomeétricos permite atrapar los iones de estos metales tdéxicos mediante métodos fisicos o
quimicos de adsorcidn y afinidad electrostatica con las nanoparticulas reactivas. Por otra parte, se
ha agregado B-ciclodextrina (oligosacéarido que puede capturar moléculas orgénicas formando
complejos) a membranas nanofibrosas de polimetilmetacrilato con el objetivo de desarrollar
membranas de afinidad para eliminar residuos organicos (Caracciolo et al., 2010: p. 62).
En Ecuador, existen zonas de dificil acceso que no disponen de agua potable, en base a esto y
como una alternativa a esta afectacion, se esta utilizando la técnica de electrospinning como filtros
independientes, esto es posible gracias a la elevada porosidad de la membrana de electrospinning
por unidad de area, es recomendable someter a la membrana de electrospinning a un tratamiento
térmico, de manera que mantenga su estabilidad al aplicar presion sobre ella. Existen varias
caracteristicas sobre la membrana de microfiltracion de electrospinning, como el factor de
separacion para tamafios de particulas que se encuentran en el rango de 0.5 a 1 micrémetros,
recuperacion de flujo y mecanismo de filtracion (Salazar y Ntfiez 2017, pp. 10-11).
Actualmente se busca utilizar nuevas tecnologias y complementarlas con caracteristicas que
permitan su aplicacion en maltiples areas, una de ellas es la biomedicina para asegurar la salud
humana, como es el caso de la Ingenieria Tisular, mediante la cual es posible restaurar, mantener
0 mejorar la funcién de tejidos y 6rganos y esto es posible gracias a los polimeros que son los
materiales mas utilizados para fabricar implantes, materiales protésicos, sistema de suministro de
farmacos, entre otros (Béez, Pérez y Aguilar, 2020, pp. 1-2).
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1.2. Objetivos de la Investigacion

1.2.1. Objetivo General

Utilizar la técnica de electrohilado (electrospun) para la fabricacion de nanofibras poliméricas de
Polimetilmetacrilato (PMMA).

1.2.2. Obijetivos Especificos

o Obtener fibras de PMMA mediante el uso de la técnica de electrohilado.
e Caracterizar la morfologia, estructura y propiedades mecénicas de las fibras de PMMA.
e Comprobar de forma experimental las propiedades fisicas de las fibras de PMMA obtenidas a

través de la microscopia electrénica de barrido.

1.3. Justificacion de la investigacion

En la actualidad se han realizado estudios y avances de investigacion en el desarrollo de
nanofibras poliméricas que al combinarse con otros materiales permiten la modificacion de
algunas de sus propiedades para implementarse en diversos sectores de la industria como:
envolturas de alimentos, conservantes, medicamentos, biosensores, separadores de baterias,
transistores, almacenamiento de energia, cosméticos, vestimenta, entre otros. Por ello es
conveniente aprovechar sus excelentes propiedades fisicas, quimicas, mecanicas y biolégicas
(Torres, 2021, pp. 1-2).

Las nanofibras basadas en polimeros se consideran un material potencial en una amplia gama de
campos, debido a sus propiedades sobresalientes, como una alta area de superficie especifica,
facilidad de funcionalizacion, etc. Los principales campos de aplicacién de las nanofibras
poliméricas incluyen filtracion, ingenieria de tejidos y combustible. Varios métodos estan
actualmente disponibles para producir nanofibras poliméricas. Por ejemplo: Autoensamblaje
unidimensional, técnica de hilado mecanico (elongacion), prototipado, separacion de fases,
sintesis de plantillas y electrohilado. Sin embargo, segun las investigaciones realizadas destaca
de entre todos los métodos el electrohilado, ya que se ha demostrado que es el mas eficiente

porque permite la produccion continua de fibras, convirtiéndolo en uno de los méas utilizados.
(Wang y Nakane, 2020, pp. 2-3).
La técnica de electrohilado es muy método simple, versatil y econémico en la fabricacion de

fibras a nanoescala, con buena longitud y diametros pequefios, asi como gran variedad en cuanto

a composicion, que se obtienen a partir de una amplia gama de materiales, incluidos metales,



ceramicas y polimeros con caracteristicas extraordinarias, tales como: una gran flexibilidad,
mayor superficie especifica y un mejor comportamiento mecanico (Cabrera et al., 2019: pp. 180-181).
La importancia de esta investigacion radica en aplicar el electrohilado como técnica para fabricar
nanofibras poliméricas de polimetilmetacrilato, debido a que poseen caracteristicas Unicas, entre
ellas su gran area de contacto y alta porosidad, gracias a estas propiedades, las nanofibras
muestran gran interés para ser aprovechadas en diversas areas, como son la biomédica, textil y de

alimentos obteniendo resultados favorecedores (Biotecnia, 2014, p. 44).



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1. Referencias Teodricas

2.1.1. Electrohilado

El electrohilado también denominado electrospinning, es un proceso sencillo y econémico, que
hace uso de las fuerzas eléctricas para producir micro y nanofibras de diferentes composiciones,
esto ocurre por medio del estiramiento axial de una solucion viscoelastica, las cuales tienen
diversas aplicaciones en biomateriales, ingenieria de tejidos, filtracion, ciencia de materiales,
liberacion de farmacos controlada y textiles inteligentes (Olveray Aguilar, 2012).

El montaje para la realizacion de la técnica de electrohilado (Figura 1-1), se compone de un capilar
mediante el cual debe ser expulsada la solucion polimérica; una fuente de alto voltaje que tiene
dos electrodos gque deben conectarse uno a la salida de la solucién y otro directamente al plato
colector (Iamina de metal conductor, mandril rotativo, entre otros), en donde se colocaran las
fibras una vez ocurra la evaporacion del disolvente. La técnica se puede llevar a cabo de manera
horizontal o vertical, segun sea el requerimiento, aunque al trabajar en forma vertical puede
ocurrir la salida de gotas de la solucién, desde el capilar hasta el plato colector, mismas que
pueden caer sobre las fibras depositadas lo cual puede dafiar la superficie e interrumpir el proceso.
Para impulsar la solucién mediante el capilar, se utiliza una bomba de infusion; si se trabaja de
forma horizontal con el cono que cumple la funcion de capilar, la salida de la solucién polimérica

puede estar determinada por la fuerza de gravedad, ligada a la viscosidad de la solucién (Dugue
Sénchez, Rodriguez y Lopez, 2014, pp. 11-12).

llustracion 1-2: Sistema representativo del electrohilado:

a) Método vertical; b) Método horizontal
Fuente: (Torres, 2021).



Shenoy et al. [8,9] propusieron una férmula semi empirica para predecir el resultado del
electrohilado. EI nimero de entrelazamiento (n,).:, de la solucion se define como la relacion
del peso molecular ((M,,) promedio de la solucion ((M,)s.:n)- ESte Ultimo se puede calcular por
medio de la fraccion de volumen (@,,) del polimero y el peso molecular de entrelazamiento en
masa fundida (M,).

Mw — (Q)pr)
(Me)soln Me
peso del polimero (g)

(Me)soin =

densidad del polimero (g/cms)

@p = peso del polimero (g) + peso del solvente (g)

densidad del polimero (g /cm3) densidad del solvente (g /cm3)

2.1.2. Técnicas de electrohilado
Las técnicas que se pueden aplicar son:
2.1.2.1. Electrohilado por inyeccidon de aguja

Fue patentado por Antonin Formals en 1934 y es el método que se ha utilizado para producir
nanofibras a nivel mundial, requiere tiempos prolongados de produccién para una pequefia
membrana de fibras nanométricas. EI montaje del equipo para desarrollar esta técnica consiste en

un colector que funciona como mandril rotativo y se puede realizar de forma horizontal o vertical
(Torres, 2021, pp. 9-10).

Solucion Polimérica

o -

(e=

Inyector

Fuentede alto =~

voltaje _——
—

Q'\E\;“):

Colector

llustracion 2-2: Electrospinning por inyeccion de aguja.
Fuente: (Torres, 2021).

2.1.2.2. Electrohilado coaxial

Resulta de las variaciones realizadas al método tradicional, que se basa en la inyeccion simultdnea

de varios tipos de polimeros dentro de una estructura formada por un ndcleo y una corteza de
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nanofibras. En esta técnica se utiliza una aguja coaxial, esta configuracion permite que una
variedad de proteinas y farmacos puedan ser incorporados en el nlcleo protegidas por la cubierta,
gue puede ser de un polimero mas estable o menos degradable. Una de las ventajas de trabajar
con electrospinning coaxial es que no es necesario que la solucion que forma el ndcleo tenga
propiedades dieléctricas para llevar a cabo el proceso ya que la solucion que actla como corteza

ayuda a esa solucion logrando asi encapsular farmacos de diferente naturaleza y caracteristicas
(Gutiérrez, 2016, pp. 40-41).

lustracion 3-2: Electrospinning coaxial.
Fuente: (Torres, 2021).

2.1.2.3. Electrohilado de doble flujo

Permite obtener nanofibras, su sistema esta conformado por dos ductos y de la misma manera por
dos capilares, por lo tanto, permite que en una misma muestra se puedan electrohilar dos

materiales, produciendo elementos con mejores propiedades (Ruiz, 2019, p. 23).

PLGA/tet solution

}

Syringe pump A

*= Capillary A

X axis raster i\,
po X r=

3 Metal collec
Rotation ’ fetal collection rod

PEUU solution
_l ;‘_ Capillary B

Syringe pump B

llustracion 4-2: Electrohilado de doble flujo.
Fuente: (Torres, 2021).



2.1.2.4. Electrohilado por centrifugado

Tiene una produccion mayor, menores costos y en algunos casos, no se emplean disolventes en
el proceso, consiste en la obtencion de micro y nanofibras mediante la fuerza centrifuga. Este
método contiene un plato dosificador con varias cavidades micrométricas por donde expulsa la
solucion polimérica mediante la fuerza de centrifugado a la que se somete (velocidades entre 900
y 7000 rpm), cuando la solucion sale del dosificador, se forman hilos que inmediatamente se
atraen al colector gracias a la presencia de campo eléctrico (Torres, 2021, pp. 12-13).

lustracion 5-2: Electrohilado por centrifugado
Fuente: (Torres 2021).

2.1.3. Fases del proceso de electrohilado

2.1.3.1. Disolucion con carga eléctrica

La carga eléctrica de la solucion obtenida en la técnica de electrohilado se da, debido al contacto
existente entre el anodo de la fuente de alto voltaje y la disolucién de polimero, entonces
dependiendo de la solucion de polimero y la polaridad que coexista en la fuente de voltaje,

resultara la naturaleza de los portadores de carga en la gota y en el filamento (Ruiz, 2019).

2.1.3.2. Aparicion del cono de Taylor y filamento

Este es el punto en el que comienza la formacion de la fibra; por lo cual, se deduce que para cada
solucion polimérica corresponde un cierto nivel de potencial eléctrico mediante el cual se logra
que la gota saliente tome la forma de un cono, conocido como “Cono de Taylor”. Al sobrepasar
el potencial eléctrico se expulsa del fluido un filamento, desde la punta del cono de Taylor, resulta

mejor evitar alto voltaje en el potencial ya que puede ocasionar la formacion de varios filamentos,



con lo cual disminuye la precisidn del proceso porque se vuelve dificil controlar la direccion de

los filamentos (Ruiz, 2019).

2.1.3.3. Adelgazamiento del filamento:

Se forma un filamento largo del fluido continuo que se obtiene a partir de la gota, generando el
cono de Taylor, en donde el filamento inicia su trayectoria con direccion al colector en donde
llega la fibra (Ruiz, 2019).

2.1.3.4. Inestabilidad del filamento

En el trayecto del filamento hacia el colector de fibras, este sucumbe ante ciertas inestabilidades
que pueden cambiar el movimiento. Entre las inestabilidades, ocurre el latigazo que consiste en
movimientos laterales crecientes, que desvian la direccion del filamento en varias gotas, esta es

una de las mas comunes en el proceso de electrohilado (Ruiz, 2019).

2.1.3.5. Colecta del filamento:

Es la etapa final del proceso de electrohilado, ocurre a medida que el filamento del fluido viaja a
través del aire, aqui ocurre el choque con el cuerpo conductor, que se encuentra conectado
eléctricamente con la fuente de alto voltaje. En este proceso al cuerpo colector, se le denomina
también como colector de fibras y es el elemento con mayor posibilidad de innovacién ya que

puede usarse para manipular las lineas de campo eléctrico para guiar la posicion final de las fibras
(Ruiz, 2019).

2.1.4. Parametros del proceso de electrohilado

En este proceso se debe manejar una serie de variables, mismas que inciden en las caracteristicas
de los productos obtenidos, de dichas variables depende obtener caracteristicas morfolégicas
durante el proceso y por ende conseguir como resultado final un producto observable en el
microscopio, de la misma manera, las variables influyen para que de inicio el proceso. El polimero
debe estar disuelto en uno o varios disolventes para que exista una distribucién homogénea en la
soluci6n, ademas es necesario conocer que en caso que el polimero no se encuentra en condiciones

apropiadas se puede taponar el capilar de la aguja durante el desarrollo del proceso (Ruiz, 2019, p.
10).
En la siguiente tabla se muestra un resumen de las variables del proceso, las cuales son:
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Tabla 1-2. Pardmetros del proceso de electrohilado

Parametro Caracteristicas
A mayor Retiene el paso de la solucién a través del
Concentracion de la capilar
solucién de polimero A menor Las fibras se rompen en gotas antes de ingresar
al plato colector
Tension superficial A mayor Aparicion de imperfecciones en las fibras
A menor Se obtienen fibras lisas, para menorar la tension
superficial, se puede adicionar solventes de baja
tension como el etanol
Conductividad de la A mayor Se produce mayor estiramiento de la solucion,
solucion mayor transporte de cargas y se obtienen fibras
mas delgadas
A menor Se produce menor estiramiento de la solucion,
menor transporte de cargas y por ende fibras
mas gruesas
Voltaje A mayor Fibras gruesas, aparicion de defectos
A menor Poco impulso para la llegada de la solucion al
plato colector
Viscosidad A mayor Fibras lisas, ayuda a tener un microchorro mas
estable, como resultado se obtendran fibras
libres de gotas. Para esto se debe incrementar el
peso molecular del polimero
A menor Fibras con defectos
Flujo de salida A mayor Fibras gruesas, aparicion de defectos
A menor Fibras sin defectos, tiempo prolongado para la
evaporacion del solvente
Distancia aguja-colector A mayor Fibras delgadas, mayor estiramiento de la
solucion
A menor Fibras con defectos al trabajar con muy bajas o
muy altas distancias
Humedad relativa A mayor Aparicion de poros en las nanofibras
A menor Un poco cantidad de vapor de agua en el

ambiente, permite que el solvente se evapore

mas rapido, lo que permite la formacion de
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fibras; por lo tanto, la humedad adecuada se

encuentra en el rango del 0-50%

Constante dieléctrica A mayor Se obtienen fibras uniformes, con un diametro

medio menor

A menor Fibras gruesas

Temperatura A mayor El didametro de las fibras disminuye

A menor La temperatura adecuada para llevar a cabo
normalmente el proceso, se encuentra en el
rango de 20-60°C

Fuente: (Ruiz, 2019, pp. 10-15).

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

2.1.5. Polimero

Los polimeros se definen como macromoléculas que estdn compuestas por la union repetida de
una o varias moléculas de menor tamafio denominadas mondmeros unidos por enlaces covalentes.
A partir de su origen, los polimeros se clasifican en naturales o sintéticos; los sintéticos abarcan
entre uno y tres tipos de unidades diferentes que se repiten, mientras que los biopolimeros o
polimeros naturales (la celulosa, el ADN o las proteinas) poseen estructuras mas complejas. El
sector comercial se centra en los polimeros sintéticos; por lo tanto, en este método experimental

nos centramos en estos tipos de polimeros (Beltran y Marcilla, 2012, p. 17).

lustracion 6-2: Polimero.
Fuente: (Mariano, 2013).

2.1.5.1. Estructura de los Polimeros

Las moléculas que se unen para formar los polimeros se les denomina monémeros y las reacciones
que se llevan a cabo para obtenerlos se llama reaccion de polimerizacion. Al tratarse de un solo
tipo de molécula se conoce como homopolimerizacién, cuando son dos 0 més moléculas distintas,

se llama copolimerizacion. Ademas, estas reacciones son de dos tipos: adicion y condensacion;
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en los polimeros de adicidn, la unidad estructural de repeticién posee idéntica estructura a la de
partida. EI grupo representativo para este tipo de reacciones estd formado por monémeros que

contienen un doble enlace carbono-carbono, por ejemplo, la polimerizacion del etileno (Beltrén and
Marcilla, 2012, p. 18)

" "
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llustracion 7-2. Polimerizacién del etileno.
Fuente: (Mariano 2013).
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En la siguiente tabla, se detallan los polimeros de adicion més usuales:

Tabla 2-2. Polimeros de adicion usados frecuentemente.

Polimero Abreviatura Estructura
Polietileno PE
CH,— CH,
Polipropileno PP CHy—CH—
CHs
Poliestireno PS CH,— CH

l~,

Policloruro de vinilo PVC CH, L'liH
Cl
Poliacrilonitrilo PAN CH, [I:.H
C—N
CHy
Polimetilmetacrilato PMMA —CH,  CH
COOCH,
Polibutadieno (1,4-cis) PB CH,. _CH,
CH—CH

Fuente: (Beltran y Marcilla 2012, p. 19).

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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Por otra parte, los polimeros de condensacién se constituyen a partir de mondmeros
polifuncionales mediante algunas reacciones en donde ocurre la posibilidad en que se pueda

eliminar una molécula pequefia, como es el caso del agua (Beltran y Marcilla, 2012, p. 18).

2.1.5.2. Estructura quimica

e Atomos en la cadena principal y sustituyentes: Los monomeros se enlazan entre si mediante
enlaces covalentes, la cadena principal estd constituido por atomos que poseen la
configuracion sp3, es decir sus orbitales componen un tetraedro rodeando el &tomo de carbono
y el &ngulo de enlace de dos 4&tomos de carbono consecutivos sera 109° (Beltran y Marcilla, 2012,

pp. 20-21).

lustracion 8-2: Configuracion sp? de la molécula de polietileno.

Fuente: (Beltran y Marcilla, 2012, p. 21).

La polaridad y el volumen de dichos atomos repercutiran en las fuerzas de cohesién entre cadenas,

también pueden determinar la temperatura de transicion vitrea, de fusidn, cristalizacion,

flexibilidad del material, entre otros. Por lo tanto, mientras exista una mayor cohesion entre las

cadenas, el polimero serd mas rigido (Beltran y Marcilla, 2012, pp. 21-22).

e Peso molecular y su distribucion: Las propiedades de los polimeros, como por ejemplo la
elasticidad, resistencia mecénica, la temperatura de transicion vitrea de plasticos amorfos o la
temperatura de fusion de fibras y materiales semicristalinos, ocurren gracias a su elevado peso

molecular (Cianciosi, 2014, p. 10).
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Tabla 3-2. Estado de agregacion de una cadena de alcanos de la misma estructura quimica y peso

molecular creciente.

Numero de unidades Peso molecular Estado a 20°C
1 30 Gas
6 170 Liquido
35 1000 Grasa
430 >12000 resina

Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 10).

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

e Ramificaciones y entrecruzamiento: Si en una reaccion de polimerizacion no ocurre ninguna
reaccion secundaria entonces resulta polimeros lineales no ramificados. En cambio, bajo
diversas condiciones de polimerizacion se obtienen ramificaciones que pueden ser cortas o
largas y por ende puede variar las propiedades de los polimeros, todo depende si existen 0 no

ramificaciones y la longitud de estas (Cianciosi, 2014, p. 12).

SOy Py

(a) (b) (c) (d)

llustracion 9-2: a) Polimero lineal sin ramificaciones; b) Con ramificaciones cortas; con

ramificaciones largas; d) Polimero entrecruzado.
Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 12).

Cabe mencionar que el polietileno lineal sin ramificaciones se conoce como polietileno de alta
densidad (HDPE). Sin embargo, el polietileno a ciertas condiciones de polimerizacion se puede
obtener ramificaciones que pueden ser de cadena corta de 1 a 4 &tomos de carbono, también se
encuentran espaciadas; es decir, 1 ramificacion por cada 20 a 100 &tomos de carbono de la cadena
principal, en este caso se refiere al polietileno de baja densidad (LDPE). Otra variedad del
polietileno comercial muy usual, es el polietileno lineal de baja densidad (LLDPE), que es un
polimero semi lineal con ramificaciones de cadena larga. Las ramificaciones otorgan volumen
libre e incrementan el distanciamiento entre las cadenas. En general, los polimeros lineales y
ramificados son solubles en ciertos disolventes (Cianciosi, 2014, p. 12).

Configuracion: Se refiere al ordenamiento en el espacio de los sustituyentes orbitando el &tomo
particular. La disposicidn resultante cuando todos los grupos de sustituyentes CH; — se ubican

por arriba o por debajo de la cadena principal, se denomina isotactica. En el caso que los grupos
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de sustituyentes se dispongan alternados por arriba y debajo de la cadena principal, se denomina
sindiotactica, por otro lado, la secuencia al azar, corresponde a la configuracion atactica.
Ademas, el tipo de configuracién condiciona el comportamiento del material, como el
polipropileno isotactico, es un polimero semicristalino comercial que se puede usar como plastico
y como fibra. El polipropileno atactico es amorfo ya que no tiene consistencia de material plastico;
por lo tanto, es evidente el efecto de la estructura del polimero sobre sus propiedades (Cianciosi,

2014, p. 13).
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lustracion 10-2. Configuraciones atactico, isotactico y sindiotéctico.
Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 13).

2.1.5.3. Estructura fisica

e Estado amorfo y estado cristalino: Estos términos hace referencia a las zonas ordenadas y
desordenadas de los polimeros respectivamente. La figura 11-1. Indica un esquema de un
sistema amorfo, semicristalino y cristalino; en estado sélido algunos polimeros son
completamente amorfos, otros son semicristalinos esto va a depender de las condiciones de

cristalizacion (Cianciosi, 2014, p. 14).

AR
SN=]itt

(a) (b) (c)

llustracion 11-2: a) Sistemas amorfos; b) Semicristalino; c) Cristalino

Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 14).
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Los polimeros que pueden cristalizar son aquellos en donde sus moléculas, son quimica y
geométricamente regulares en su estructura. Las irregularidades que ocurren como la
copolimerizacion de una cantidad pequefia de otro monomero, las ramificaciones de la cadena o
polimeros atacticos, disminuyen la cristalizacion de los polimeros (Cianciosi, 2014, p. 15).

e Temperatura de transicion vitrea y temperatura de fusion: Cuando las moléculas del polimero
estan en fase liquida o fundido se encuentran enredadas, si no hay una fuerza externa que les
permita ubicarse en una trayectoria. Las moléculas se pueden mover y los &tomos de enlace
pueden girar en torno a las cadenas cuando la energia de activacion es suficiente. En este caso,
el volumen no ocupado o volumen libre que esta asociado con cada molécula es alto (Cianciosi,
2014, pp. 15-16).

Los polimeros disponen de una ordenacién molecular compleja e irregular (interacciones
fuertes entre cadenas, ramificaciones, entre otros.), la viscosidad se eleva en estado liquido.
Ademas, cuando las moléculas se enfrian, se debe esperar a la temperatura en donde la fase
cristalina fuese mas estable que el amorfo, pero debido a su conformacién geométrica muy
compleja para adquirir un estado cristalino. De manera que, en estos casos, en el estado sélido,
se mantiene la conformacion desordenada propia de los liquidos. Como podemos analizar en
la llustracion 12-2 en el que se observa que en el polimero amorfo “b” ocurre una disminucion
gradual del volumen especifico con la temperatura. En estos polimeros, se localiza una
temperatura que es la temperatura de transicion vitrea, T,, mediante la cual se cambia las
propiedades del material. A temperaturas por encima de la T, se puede mover con libertad
segmentos relativamente grandes de 10 a 50 unidades de repeticién, logrando asi modificar su
conformaci6n, mientras que por debajo de esta temperatura los movimientos se limitan a
segmentos muy pequerfios, razén por la cual se imposibilita una reorganizacién. Por debajo de
la temperatura de transicion vitrea (estado vitreo), los polimeros amorfos disponen de varias
de las propiedades relacionadas con los vidrios inorganicos ordinarios, como: transparencia,
rigidez y fragilidad. Mientras que por encima de su T, los polimeros amorfos tienen

comportamiento de cauchos o elastdémeros (Cianciosi, 2014, pp. 15-16).
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lustracion 12-2. Variacion del volumen especifico en funcion de la temperatura

para a) Polimero cristalino; b) Polimero amorfo.

Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 16).
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La temperatura de fusion, se utiliza Unicamente para los polimeros cristalinos y semicristalinos,
cuando se trata de polimeros amorfos a una temperatura que sobrepasa la T; disponen de una
movilidad mayor y se convierten en fluidos, en caso de no existir fusion, el polimero no se funde.
Los polimeros cristalinos también presentan temperatura de transicién vitrea ya que la
cristalizacion abarca hasta una cierta extension porque siempre va a haber regiones amorfas en
un polimero en estado solido; es decir, generalmente las propiedades de los polimeros cristalinos
dependen de que las regiones amorfas residuales se encuentren en estado liquido (por debajo de

la Ty) o en estado caucho (por encima de la T,) (Cianciosi, 2014, pp. 15-16).

Tabla 4-2. Temperatura de transicion vitrea y de fusion de polimeros de uso frecuente

Polimero T, (°C) T, (°C)
Polietileno -125 140
Poliestireno (isotéctico) 100 240
Polipropileno (isotéctico) 25 150
Polipropileno (sindiotactico) 138
Poliacrilonitrilo (atactico) 85 317
Policloruro de vinilo 81
Poli dxido de etileno -56 66
Poli etilen tereftalato 29 270
Polimetilmetacrilato 102
Policarbonato 150 267
Nailon 6,6 50 265
Politetrafluoroetileno -113 327
Polibutadieno cis -108 148
Poliisopreno (trans) -67 74
Poliisopreno (cis) -75 28

Fuente: (Cianciosi, 2014, p. 16).
Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

¢ Relacion entre cristalinidad y comportamiento en el transcurso del proceso: Los polimeros
tienen diferente comportamiento durante el proceso dependiendo si tienen o no capacidad para
cristalizar, ademas, varias propiedades del producto final se ven influenciadas por el nivel de
cristalinidad que adquiere el material. Cuando el material se calienta en un inicio logra un
reblandecimiento producido por la movilidad que consiguen las moléculas de las regiones
amorfas, las moléculas que estan en la region cristalina se mantienen en estado sélido. Al
alcanzar la temperatura de fusion la ordenacion estalla y las cadenas obtienen movilidad; por

lo tanto, estos materiales se deben procesar sobrepasando el punto de fusion. En el caso de los
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polimeros amorfos, el proceso se debe realizar sobrepasando la temperatura de transicion
vitrea aqui ocurre un reblandecimiento progresivo. Los polimeros amorfos y cristalinos suelen
contraerse en la fase de enfriamiento, pero la contraccion es mayor en los polimeros cristalinos
(1.5 a 3%) frente a los polimeros amorfos (0.4 a 0.8%), durante el enfriamiento las moléculas

se empaguetan produciendo una reduccion en el volumen especifico (Cianciosi, 2014, p. 16).

2.1.6. Polimetilmetacrilato

2.1.6.1. Estructura del polimetilmetacrilato

El polimetilmetacrilato se obtiene de la polimerizacion del acido acrilico, en donde, el acrilato de

metilo y el metacrilato de metilo realizan su polimerizacién dando como resultado poliacrilato de

metilo y polimetacrilato de metilo (Pantaledn, 2009, p. 49).

CHj Ha
cH=C -t ()
£=0 C=0
b !

llustracion 13-2. Polimerizacion del polimetilmetacrilato.
Fuente: (Pantaledn, 2009, p. 50).

El reemplazo de los grupos metilo y metacrilato de los &tomos de carbono de la cadena principal,
esto produce un impedimento estérico y ocurre que el PMMA sea rigido y fuerte. En tanto la
configuracion aleatoria asimétricamente de los &tomos de carbono, da lugar a una modificacién
amorfa en su totalidad con transparencia elevada a la luz visible, ademas posee una gran

resistencia quimica al medio ambiente (Pantaledn, 2009, p. 50).

2.1.6.2. Propiedades

El PMMA es un termoplastico rigido y cristalino, sindiotactico en un intervalo del 70-75%, tiene
una alta resistencia a sustancias inorganicas acuosas, como los &cidos y alcalis en dilucion,

ademas ocurre la reaccion de pir6lisis casi completa a mondmero por reaccion en cadena (Pantaleén,

2009, p. 52).
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El polimetilmetacrilato posee una transparencia 6ptica comprendida entre el 85-92%; por lo tanto,
permite el paso de los rayos UV vy el poder que tienen de difusion es practicamente nulo, en
cambio en las radiaciones nocturnas del suelo ocurre gran opacidad (Pantale6n, 2009, p. 52).

Tienen excelentes propiedades mecanicas y térmicas, la resistencia a la traccién alcanza los 10000
psi, la resistencia al impacto es alta, similar a los copolimeros de estireno, la temperatura de
flexion térmica es mayor a 90°C. Ademas, su resistencia al quiebre, es siete veces mayor que la
del vidrio con igual espesor. Es un material liviano, con una densidad de 1.19 kg/m?3, el
coeficiente de conductividad térmica es 0,16 kCal/mh°C (Pantaleén 2009, p. 53).

En un estudio de (Yan y Chuanglong 2010, p. 125), en cuanto, a sus propiedades fisicas, para examinar
la calidad de los solventes para disolver PMMA, se cita una regla general que es el pardmetro chi

cuadrado, la cual se muestra a continuacion:

2 M
x = (65— 6p) RTp. + 0.34
Segun (Yan y Chuanglong 2010, p. 125), el parametro chi muestra el grado de compatibilidad del
polimero-solvente; en donde, un valor menor a 0,5 representa solventes favorables y mas de 0,5
muestra interacciones polimero-solvente desfavorables y, por lo tanto, el solvente no puede
disolver el polimero. También es una teoria clasica que el valor méas bajo de y de la solucién,
indica el mejor solvente para el polimero disuelto. Los solventes usados en este estudio pueden

ser evaluados en a la siguiente ecuacion:

M
x=(6s— 6}9)2 .
RTp,

También, se muestra en la siguiente tabla las propiedades eléctricas, mecénicas, térmicas, 6pticas

y acusticas del polimetilmetacrilato:
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Tabla 5-2. Propiedades del Polimetilmetacrilato (PMMA)

. Propiedades generales PMMA
Densidad g/cm3 1,18
Absorcion de agua (%) 0,3
Resistencia quimica -
Limite superior (°C) 75,90
Limite inferior (°C) -40

Il. Propiedades mecénicas
Tension de fluencia (MPa) 70
Resistencia a la traccion (MPa) 72
Resistencia a golpes (KJ/m2) 15
Resiliencia (KJ/m2) 15
Resistencia a la flexion (MPa) 125
Madulo de elasticidad (MPa) 3300

Il Propiedades térmicas
Temperatura de ablandamiento 100
Temperatura de deformabilidad por calor (°C) 95
Coeficiente de dilatacion térmica 0,7
Conductividad térmica 0,19

(\VA Propiedades eléctricas

Resistencia volimica (Q x cm) >1015
Resistencia superficial (Ro) (Q2) >1015
Constante dieléctrica relativa con 1 MHz 2,9
Resistencia a descargas disruptivas (kV/mm) 30
Coeficiente de fricciéon 0,55
V. Resistencia a sustancias quimicas

Acidos diluidos +
Lejias diluidas +
Hidrocarburos +
Hidrocarburos clorados 0

Compuestos aromaticos -

Cetonas -

Fuente: (Pantaledn, 2009, pp. 55-56).

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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2.1.6.3. Aplicaciones

Se utiliza para automoviles, mangos de cepillos, joyeria, lentes. Las aplicaciones principales de
las nanofibras tanto coladas como extruidas son para rotulos, acristalamientos y para fines
decorativos en la industria de la construccion, debido a su solubilidad en cetonas, ésteres,
hidrocarburos aromaéticos y disolventes clorados sirve para preparar pinturas y barnices insolubles
en agua, en alcoholes, en hidrocarburos alifaticos y resistente a grasas y aceites. EIl PMMA es un
material que sustituye al vidrio, aplicado en multiples usos como cristaleras, vitrinas, letreros
luminosos, urnas, ademas tiene la ventaja de ser mas transparente (Pantaledn, 2009, pp. 57-58).

En cuanto a nuevas tecnologias médicas, el PMMA se utiliza para lentes de contacto debido a que
dispone de un excelente grado de compatibilidad con el tejido humano y puede ser usado como
lentes intraoculares para corregir problemas causados por cataratas, también se utiliza para
prétesis dentales, para producir dentaduras se afiade el polimero en polvo, la masa formada se
empaqueta en el molde y se introduce el conjunto en agua hirviendo, finalmente se obtienen las

dentaduras (Pantaledn, 2009, p. 38).

2.1.7. Diclorometano

El cloruro de metileno o diclorometano (DCM) es un liquido claro, incoloro, altamente volatil,
no inflamable, con un olor penetrante como a éter que dispone de las siguientes propiedades:

Tabla 6-2. Propiedades del Diclorometano (DCM)

Peso molecular 84,96

Férmula molecular CH,Cl,

Punto de fusion -95°C

Punto de ebullicion 40°C

Presion de vapor 58,4 KPa a 25°C
Densidad 1,33 g/cm?3 a 20°C
Punto de autoinflamacion 605°C a 101,3 KPa

Fuente: (Instituto Nacional de Seguridad y Salud en el Trabajo, 2018, p. 1).
Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Se puede afirmar que el vapor del cloruro de metileno puro es relativamente més denso que el
aire. El cloruro de metileno puro y seco es mas estable, pero en presencia de agua y luz se va
descomponiendo de manera paulatina para producir cantidades bajas de cloruro de hidrégeno. El
diclorometano comercial se encuentra disponible en varios grados acorde a su uso. Generalmente

contienen entre 0,005% y 0,02 % de un estabilizante (como metanol, etanol, amileno,
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ciclohexano, compuestos fendlicos o butilamina terciaria) para prevenir su acidificacion y

corrosion (Instituto Nacional de Seguridad y Salud en el Trabajo, 2018, pp. 1-2).

2.1.7.1. Aplicaciones

Los usos mas importantes del cloruro de metileno son como removedor y disolvente de pintura 'y
barniz, en aerosoles, en la industria electrénica (como decapante fotorresistente en la produccion
de laminas de circuitos impresos) y para la limpieza de metales (desengrase de vapor). En la
industria alimentaria y farmacéutica se usa como medio de extraccion. Ademas, se utiliza en
productos de lavado y limpieza, productos de revestimiento, adhesivos y selladores, biocidas (por
ejemplo, desinfectantes y productos para el control de plagas), productos fitosanitarios y
cosmeéticos y productos para el cuidado personal. (INSST, 2018, p. 2).

2.1.8. Nanofibras

Son aquellas cuyos didmetros estan por debajo de 500 nm, se producen aplicando diversas
técnicas que permiten obtener fibras ultrafinas. Generalmente, el proceso de obtencidn de fibras
poliméricas implica el hilado, en donde un polimero fundido o en solucién, conduce a través de
una boquilla bajo condiciones especificas de temperatura y velocidad. Este proceso de formacion
de fibras implica que el material se estire para incrementar su médulo y resistencia (Caracciolo et

al., 2010: p. 57).

2.1.8.1. Técnicas para la obtencion de nanofibras

Las nanofibras poliméricas se pueden obtener mediante diferentes técnicas, entre las cuales se
encuentran las siguientes: Estiramiento, sintesis de plantillas, separacion de fases, autoensamblaje
y electrospinning (Salazar y Nafiez, 2017, pp. 12-13).

En los Gltimos quince afios, se ha investigado sobre el método de electrospinning. Dicha técnica
produce filamentos continuos con un didmetro de sus hilos de 10 a 100 veces inferiores a los que
se obtienen por métodos convencionales, estos se hallan formando una membrana no tejida que

es el material nanofibroso (Caracciolo et al., 2010: p. 57).
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-2. Nanofibras por el método de electrohilado.

Fuente: (Caracciolo et al., 2010: p. 57).

Las nanofibras obtenidas mediante electrohilado, han mostrado un excelente potencial en
diferentes aplicaciones como filtracidn de aire, administracion de farmacos, embalaje alimentario
activo y bioactivo y biosensores. En el area biomédica las nanofibras son (tiles para el desarrollo

de ingenieria tisular, encapsulacion de enzimas, entre otros (Cabrera, et al., 2019: p. 181).

2.1.9. Angulo de contacto

El angulo de contacto es una propiedad superficial de los sélidos que cuantifica su tendencia a la
hidrofobicidad, este parametro es de gran importancia para analizar los mecanismos de
interaccion entre las fases solida y liquida. El procedimiento para determinar el &ngulo de contacto
se basa en la medida del &ngulo formado entre una gota o burbuja adyacente a una superficie

planay lisa (Neira, 2007, p. 833).

Gas (G)

llustracion 15-2. Representacion del angulo de contacto.
Fuente: (Garcia, 2010, p. 8).
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2.1.9.1. Métodos para medir en angulo de contacto

e Angulo de contacto estatico: Una gota de liquido que se coloca sobre una superficie solida no
absorbente, alcanzara la condicion de “equilibrio” tras un determinado tiempo ya que variara
en funcion de las reacciones que se produzcan entre sus fases. La lectura del angulo de contacto
determinada en esta condicion es el angulo de contacto “estatico”. Para liquidos de altas
viscosidades, por ejemplo, la glicerina, es necesario esperar a su expansion total para llegar a
una condicion estatica (Garcia, 2010, p. 11).

immediately after after 60 seconds
drop formation

lustracion 16-2. Angulo de contacto estético en funcion del tiempo.
Fuente: (Garcia, 2010, p. 11).

e Angulo de contacto dindmico: En los materiales que son porosos, cuando el liquido ingresa en
el sustrato, el &ngulo de contacto va a cambiar continuamente en funcién del tiempo. Con
respecto a los &ngulos de contacto dindmicos que esta inmerso en el contacto en el limite entre
liquido y solido durante el aumento (angulo de avance) o disminucion (angulo de retroceso)

del volumen de la gota durante los procesos de mojabilidad (Garcia, 2010, p. 12).

\
!
S

\

3o
Ilustracion 17-2. Angulo de contacto dindmico en funcion del tiempo.
Fuente: (Garcia, 2010, p. 12).

e Parametros de influencia: El &ngulo de contacto es dependiente de la temperatura puesto que

la tension superficial y la interfasica también dependen de la temperatura. En general, 0
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disminuye ligeramente al aumentar la temperatura. Esto es por lo que la temperatura debe estar
controlada y debe mantenerse constante durante los ensayos de mojado (Garcia, 2010, p. 12).
La porosidad del sustrato solida esta relacionada con la porosidad ya que es otro factor que puede
afectar al &ngulo de contacto entre el metal liquido y el sustrato sélido, debido principalmente a
los fendmenos de capilaridad. Una mayor porosidad disminuye 6 en sistemas con un buen mojado
(Garcia, 2010, p. 13).
La compatibilidad quimica entre gota y sustrato combinada con el tiempo, varia la medida del
angulo de contacto. Asi, para un sistema gota-sustrato inerte, el angulo de contacto serad
aproximadamente el mismo independientemente del tiempo, manteniendo constantes las demés
condiciones. Por el contrario, si existe interaccién entre la fase liquida y el sélido, éste dltimo
puede disolverse progresivamente, a medida que aumenta el tiempo de exposicidn (Garcia, 2010, p.
13).
La transferencia de energia mecanica al sistema gota de liquido/sustrato sélido (por ejemplo,
mediante vibracién) causa una disminucion irreversible del angulo de contacto en el tiempo,

particularmente a altos niveles de potencia y frecuencia en la fuente (Garcia, 2010, p. 13).
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CAPITULO Il

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Tipo de investigacion

La presente investigacion es de tipo experimental cuyo objetivo es aplicar el electrohilado como

técnica para fabricar nanofibras poliméricas de polimetilmetacrilato. En primer lugar, se desea

establecer las condiciones idoneas y favorables para aplicar la técnica.

3.2. Localizacion de estudio

El estudio se realizé en las instalaciones de la Universidad Yachay Tech, cuyas coordenadas son:

Tabla 7-3. Coordenadas de la Universidad Yachay Tech

Direccion postal: Hacienda San José s/n y Proyecto Yachay, Imbabura, San Miguel de
Urcuqui, 100115
Latitud Longitud

0,40455° 0 0° 24' 16" norte -78,17485° 0 78° 10' 29" oeste

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

La ubicacion de las inmediaciones se puede apreciar en la (llustracion 18-3):

lustracion 18-3. Ubicacién de la Universidad de Yachay, provincia de Imbabura, cantén San

Miguel de Urcuqui.
Fuente: Google maps, 2022.
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3.3. Poblacion de estudio

La poblacién de estudio corresponde a las fibras de PMMA que serdn obtenidas mediante el
método de Electrospinning, se realizara en la Universidad de Yachay Tech en el cantén San

Miguel de Urcuqui, provincia de Imbabura, en el Laboratorio de Biomateriales.

3.4.Seleccion de la muestra

La muestra seleccionada es una muestra no probabilistica debido a que se desconoce la
composicion y la porosidad de las fibras poliméricas que seran obtenidas mediante la técnica de

electrospinning.

3.5. Técnicas de recoleccion de datos

En el presente trabajo de integracion curricular los datos son recolectados de manera experimental
mediante el uso de reactivos, materiales y equipos de laboratorio, en donde se obtiene toda la
informacidn que es indispensable para realizar los andlisis posteriores y comparaciones con otros

estudios previos.

3.6. Metodologia utilizada en este estudio

3.6.1. Esterilizacién de los materiales

Para desarrollar correctamente el proceso, es importante lavar todos los materiales con agua, jabén
y con la ayuda de un cepillo de cerdas suaves procurando enfocarse en las esquinas, bordes,
laterales y fondo de cada material haciendo bastante espuma. Después, se coloca en la estufa
cuidadosamente previamente precalentada a 60°C por un tiempo de 20 minutos para su
esterilizacion. Posteriormente, con la ayuda de guantes de nitrilo, se sacan los materiales de la
estufa con mucha precaucion y se colocan sobre una franela limpia y seca hasta que se enfrien.
Luego en la Sorbona, se prepara una solucion de agua regia con Acido Clorhidrico (HCI) y Acido
Nitrico (HNO3) en relacion 3:1, respectivamente, utilizando correctamente cofia, mascarilla
antigases y los guantes de nitrilo que son resistentes a &cidos, con mucho cuidado de no derramar,
enjuagar el material en la Sorbona con el agua regia ya preparada, esto es para eliminar todos los
residuos que hayan quedado en el material. Finalmente se realiza tres lavados con agua destilada

y se coloca en la estufa a 60°C por 20 minutos.
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3.6.2. Sintesis de las fibras de PMMA

Tabla 8-3. Sintesis de las fibras de PMMA

Materiales y equipos

Reactivos

Frasco de vidrio con tapa azul
Imén

Pipeta graduada

Pera de succion

Varilla de agitacion
Termoagitador magnético

Balanza analitica

PMMA Mw de 120.000 Sigma Aldrich
(Propios ingresos)
Diclorometano (Proporcionado por la

Universidad Experimental Yachay Tech)

Procedimiento

Se peso en la balanza 2 g del polimero PMMA y se colocé junto al iman en un frasco de

tapa azul.

Con una pipeta graduada de 10 ml, se tomé 10 ml de diclorometano y se coloco en el frasco.

Considerando el punto de ebullicion del soluto y solvente, se consideré calentar la solucion

en el termoagitador magnético a una temperatura de 60°C a 600 RPM durante 6 horas.

Una vez culminado ese tiempo, se obtuvo una solucion transparente de baja viscosidad.

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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3.6.3. Aplicacion del método de Electrospinning

3.6.3.1. Funcionamiento del método de Electrospinning

Tabla 9-3. Proceso del método de Electrospinning

Materiales y equipos Reactivos

e Spraybase Syringe Pump A-0004-0001-01 | e Solucion de PMMA
e Spraybase Power Supply Controller A-
0047-0001-01

e Computadora

Procedimiento

Para cada muestra, se encendi6 la computadora, la bomba y el sistema de alto voltaje.
A continuacion, se abrid el software donde se coloca los pardmetros como la velocidad
de flujo y el didmetro de la jeringa.

Posteriormente, se colocd la solucién en la jeringa de 10 ml conectada al capilar que a
Su vez se conecta con la aguja, la cual se coloca a una distancia de 10 cm del colector
conectado, todo se enfoca correctamente con la camara encendida y la iluminacion
dependiendo de la posicion de la aguja.

Se comprueba que se visualice correctamente en el software, luego ya con todo
preparado se cierra la cabina, se configura el inicio de la bomba y al momento que se
forma la gota se empieza a aumentar el voltaje para que con la carga que se le daa la
gota se pueda formar el cono de Taylor y de esta manera pueda verse como se
desprenden pequefios hilos que fueron vistos gracias al zoom de la cdAmaray asi obtener

las fibras de PMMA que se recoge en el colector.

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

3.6.4. Caracterizacion de las fibras

Para analizar las 5 muestras obtenidas del proceso de Electrospinning, es necesario su

caracterizacion, la cual se realizard mediante dos métodos:

3.6.4.1. Determinacion de grupos funcionales mediante espectroscopia de infrarrojo

La espectroscopia de infrarrojo es cominmente utilizada en investigaciones debido a que presenta

un método relativamente facil de obtener informacion directa sobre los cambios quimicos que

ocurren durante los tratamientos quimicos.
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En este trabajo de integracion curricular se utiliza el Espectrofotémetro de Infrarrojo (Agilent
Cary 630 FTIR) para la determinacion de grupos funcionales de las 5 muestras de fibras de

PMMA. A continuacidn, se describen los pasos a seguir para la utilizacion del equipo:

Tabla 10-3. Método para determinar grupos funcionales por espectroscopia de infrarrojo

Materiales y equipos Reactivos
e Espectrofotometro FTIR e Alcohol antiséptico
e Algodon

e Pipeta pasteur

Procedimiento

1. Encender el equipo.

2. Ejecutar el programa MicroLab PC

3. Limpiar con alcohol y algodén la superficie donde se coloca la muestra (ubicada en la parte
interior central del equipo).

4. Una vez verificada la ausencia de sustancias en el area de muestra realizar el “Background”,
para lo cual se debe cerrar la tapa del equipo y presionar el boton STAR ubicado en la parte
frontal del mismo.

5. Abrir de nuevo la tapa del equipo y realizar el barrido espectral colocando la muestra sobre
el cristal del area de muestra, cerrar la tapa y pulsar STAR.

6. Procesar el espectro utilizando el programa Agilent Technologies.

7. ldentificar los picos mas relevantes presentes en la gréafica.

8. Guardar los datos del espectro para su posterior analisis.

9. Abrir la tapa del equipo, limpiar con alcohol y algodén el area donde se coloc6 la muestra.

10. Cerrar los programas empleados y apagar el equipo.

Fuente: Manual de operacion del Espectrofotdmetro Infrarrojo Agilent Cary 630 FTIR, YACHAY TECH.

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

3.6.4.2. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

ElI SEM es un microscopio que utiliza electrones para formar imagenes de alta resolucion, para lo
cual el equipo posee un cafidn de electrones en una columna que opera al vacio, donde se genera
un haz de electrones que interaccionan con la superficie de la muestra analizada, estas
interacciones producen sefiales que son registradas, procesadas y visualizadas en el medio final

de observacion que es el monitor de la computadora (Ipohorski y Bozzano, 2013, p. 46).
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Se utiliz6 el microscopio electrénico de barrido JEOL SEM JSM-1T100 que se encuentra en la
Facultad de Mecanica, en el Laboratorio de Materiales de la ESPOCH, en donde se examinaron
las cinco muestras de PMMA para analizar su morfologia.

Para la visualizacidn en el microscopio, las muestras que deben haber sido previamente secadas
se colocaron en un porta muestras de aluminio que tiene forma circular y para la observacion se
utilizé un voltaje de 15.0 kV

Consecutivamente las imagenes obtenidas del SEM se analizaron en el software de procesamiento
de imé&genes ImageJ, que fue desarrollado por National Institutes of Health de Estados Unidos
con el objetivo de determinar el didmetro de las fibras.

Tabla 11-3. Procedimiento para el uso del SEM

Materiales y equipos Reactivos

e Microscopio electrénico de barrido
e Porta muestras de aluminio

e Cinta de carbono

Procedimiento

1. Preparacion de las muestras a analizar.

2. Colocacion de cada muestra en la camara porta muestra del SEM.
3. Generacién del vacio (alto, medio o bajo).

4. Determinacion del voltaje

5. Enfoque de la estructura de interés

6. Optimizacién de los parametros en el SEM.

7. Adquisicién de la imagen de la muestra analizada.

8. Almacenamiento de las imagenes en una USB.

Fuente: Laboratorio de Materiales, ESPOCH.

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

3.6.4.3. Angulo de Contacto

Es el angulo que forma la superficie de un liquido al entrar en contacto con una superficie sélida.
El valor del angulo de contacto depende especialmente de la relacion que existe entre las fuerzas
adhesivas del sélido y liquido y de las fuerzas cohesivas del liquido, esto depende de la
“Mojabilidad” que es la capacidad de los sélidos para formar interfases con los liquidos, lo cual
viene determinado por el &ngulo de contacto (Garcia, 2010, p. 8).

El &ngulo de contacto se determind en el Software Kinovea del Laboratorio de Fisica de la

Universidad de Yachay. A continuacion, se describe el proceso de obtencion:
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Tabla 12-3. Procedimiento para determinar el angulo de contacto

Materiales y equipos Reactivos
e Pipeta graduada en microlitros e Agua
e Computador portétil e Colorante azul

e Muestras de las fibras de PMMA

e Céamara de gota

Procedimiento

1. Preparacion de las muestras a analizar.

2. Colocar una gota de agua con colorante azul con la ayuda de una pipeta en microlitros.

3. Utilizar el software Kinovea que se encuentra conectado a una cdmara de gota.

4. Tomar varias imagenes para visualizar el comportamiento de la gota en el fragmento de

membrana.

Fuente: Laboratorio de Fisica, YACHAY TECH.
Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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CAPITULO IV

4. MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

4.1.Procesamiento, analisis e interpretacién de resultados

4.1.1. Caracterizacion de las nanofibras

4.1.1.1. Determinacion de nanofibras de PMMA

Tabla 13-4. Variables obtenidas de las 5 muestras de nanofibras de PMMA

VARIABLES O FACTORES T1POS DE MUESTRAS
1 2 3 4 5
Diametro interior de jeringa (cm) 15,9 15,9 15,9 15,9 15,9
Distancia de la aguja al colector (cm) 10 10 10 10 10
Diametro de la aguja (mm) 1,2 1,2 0,9 0,9 0,9
Velocidad de flujo (ml/h) 0,3 0,3 0,2 0,1 0,2
Temperatura (°C) 18,7 18,7 19,1 18,6 18,6
Humedad (%RH) 48 48 57 45 45
Voltaje (kv) 15,97 | 12,57 8,61 5,39 12,57
Potencial hidrégeno (pH) 6.5 6.5 6.5 6.5 6.5

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

4.2.Discusion
4.2.1. Espectroscopia de Infrarrojo de las fibras de polimetilmetacrilato (PMMA)

A continuacién, se presenta el analisis de los espectros de las fibras de polimetilmetacrilato

analizadas en el espectrofotometro de infrarrojo.
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4.2.1.1. Muestra 1
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llustracion 19-4. Muestra 1 en FTIR

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Se observan dos picos leves de 3426 y 3280 cm ™! que corresponde al grupo -OH que se encuentra
presente en el polimero polimetilmetacrilato (PMMA) (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Luego aparece un pico un poco mas pronunciado de 2947 cm™! en donde se detecta el
estiramiento de los enlaces C-H de los compuestos alifaticos presentes en el polimero PMMA
(Cs0,Hg),, y en el diclorometano. CH,Cl,. El pico de 2284 c¢m~!se asigna al estiramiento
antisimétrico del enlace C-O del PMMA (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Aparece un pico ancho e intenso de 1720 cm™1 que se asocia al estiramiento H-O-H que indica
la presencia de la molécula de agua. A continuacion, se visualiza un pico poco pronunciado de
1433 ¢m~! que hace referencia al enlace OH del acido carboxilico presente en el PMMA.
Posteriormente se observa un pico de gran tamafio de 1140 cm™1 presente en el enlace C-O-C del
PMMA, después sigue un pico de 749 cm™1que representa a un balanceo de CH, en las cadenas
de metileno del polimetilmetacrilato y el diclorometano cuya intensidad depende de la longitud
de la cadena. Finalmente aparece un pico de 482,1 cm™1 que representa a los compuestos clorados

como es el caso del diclorometano CH,Cl, (Shurvell, 2002, pp. 9-14).
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4.2.1.2. Muestra 2
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lustracién 20-4. Muestra 2 en FTIR

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la gréafica se observa un pico de baja intensidad de 2949 cm™! que corresponden al
estiramiento de los enlaces C-H de los compuestos alifaticos que estan presentes en el

diclorometano y PMMA ya que en su estructura posee moléculas de carbono e hidrégeno (Shurvell,
2002, pp. 9-26).

Se visualiza un pico de 2163 y 1980 cm™! que hacen referencia al enlace C-C del PMMA.
Ademas, se localiza un pico cuyo valor es 1720 cm ™1 que se atribuye al estiramiento H-O-H que
indica la presencia de la molécula de agua (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Después se observa un pico de 1434 cm™* que hace referencia al enlace OH del 4cido carboxilico
presente en el PMMA, le sigue un pico prolongado e intenso de 1140 cm™! que representa a los
grupos hidroxilo. Posteriormente encontramos un pico pequefio de 749.3 cm™! que representa a
un balanceo de CH2 en las cadenas de metileno del polimetilmetacrilato y el diclorometano cuya
intensidad depende de la longitud de la cadena. Finalmente se puede encontrar un pico de 481.5

cm™1 que representa a los compuestos clorados como es el caso del diclorometano CH,Cl,
(Shurvell, 2002, pp. 9-14).
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4.2.1.3. Muestra 3
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llustracion 21-4. Muestra 3 en FTIR

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Inicialmente se observa un pico de baja intensidad de 3658 y 3425 cm ™! que pertenece al grupo
-OH que se encuentra en el polimero polimetilmetacrilato (PMMA) (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

A continuacion, se muestra un pico de 2949 cm ™! que corresponden al estiramiento de los enlaces
C-H de los compuestos alifaticos que estan presentes en el diclorometano y PMMA ya que en su
estructura posee moléculas de carbono e hidrégeno (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Los picos de 2596 y 2164 cm™1 detectan el enlace C-C del PMMA. Luego se visualiza un pico
alargado cuyo valor es 1720 cm ™! que se atribuye al estiramiento H-O-H que indica la presencia
de la molécula de agua (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

El pico ubicado en la region de 1434 cm ™1 que hace referencia al enlace OH del acido carboxilico

presente en el PMMA. Se observa una region de 1140 cm ™1 que representa a los grupos hidroxilo
(Shurvell, 2002, pp. 9-26).
Consecutivamente encontramos un pico pequefio de 749.3 cm™?! que pertenece al grupo metileno

(-CH,-) propio del polimetilmetacrilato y diclorometano, el grupo esta unido al mismo atomo de
carbono y da una buena indicacion de la presencia de un grupo isopropilo o terc-butilo y
finalmente est4 el pico de 486.2 cm™? que representa a los compuestos clorados como es el caso

del diclorometano CH,Cl, (Shurvell, 2002, pp. 9-14).
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4.2.1.4. Muestra 4
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lustracién 22-4. Muestra 4 en FTIR

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

Se observa tres regiones pequefias del espectro infrarrojo de 3959, 3604 y 3421cm™! que

corresponde al grupo -OH que se encuentra en el polimero polimetilmetacrilato (PMMA) (Shurvell,
2002, pp. 9-26).

se muestra un pico de 2949 cm™! que corresponden al estiramiento de los enlaces C-H de los
compuestos alifaticos que estan presentes en el diclorometano y PMMA. A continuacion, se

presentan los picos de 2553, 2323 y 1990 cm ™! en donde se detecta el enlace C-C del PMMA
(Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Luego se visualiza un pico alargado cuyo valor es 1720 cm™? que se atribuye al estiramiento H-
O-H que indica la presencia de la molécula de agua (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

El pico encontrado en la region de 1433 cm™1 hace referencia al enlace OH del acido carboxilico
presente en el PMMA. A continuacion, se muestra un pico mas amplio de 1139 cm™! presente
en el enlace C-O-C del PMMA, luego se puede observar uno mas pequefio de 749,3 cm™! que
pertenece al grupo metileno (-CH,-) propio del polimetilmetacrilato y diclorometano. Finalmente
se puede ver el pico de la region 479,8 cm™?! que representa a los compuestos clorados como es
el caso del diclorometano CH, Cl, (Shurvell, 2002, pp. 9-14).
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4.2.1.5. Muestra 5
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lustracién 23-4. Muestra 5 en FTIR

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

La muestra 5 contiene una region inicial de 3751 a 3441 que compone al grupo -OH localizado
en el polimero polimetilmetacrilato (PMMA) (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Luego se puede visualizar un pico pequefio de 2947 cm™! que corresponden al estiramiento de
los enlaces C-H de los compuestos alifaticos que estan presentes en el diclorometano y PMMA.
Posteriormente aparecen tres picos ubicados en 2559, 2166 y 1980 cm ™! en donde se detecta el
enlace C-C del PMMA (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

La banda ubicada en la region de 1720 cm™1que pertenece al estiramiento H-O-H que indica la
presencia de la molécula de agua (Shurvell, 2002, pp. 9-26).

Ademas, el pico encontrado en la region de 1433 cm™~lque también se ha presentado en las
muestras anteriores, corresponde al enlace OH del &cido carboxilico presente en el PMMA.
Después se visualiza un pico alargado de 1140 cm™! que representa a los grupos hidroxilo,
después aparece una banda mas pequefia de 749,1 cm™? que localiza a un balanceo de CH, en las
cadenas de metileno del polimetilmetacrilato y el diclorometano cuya intensidad depende de la
longitud de la cadena. Al final se ubica una region de 478,1 cm™! que relaciona a los compuestos

clorados como es el caso del diclorometano CH,Cl, (Shurvell, 2002, pp. 9-14).
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4.2.2. Andlisis SEM (Microscopia electronica de barrido)

La caracterizacion mediante Microscopia electrdnica de barrido (SEM), se realizé en la Facultad
de Mecanica en el Laboratorio de Materiales, ubicado en la Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo.

Posteriormente, se observa las imagenes SEM de cada muestra, con un lente x400, a una escala

de 50 um y con una potencia de 20 kv.

4.2.2.1. Muestra 1

o<
{

SED 20.0kV x400 50pm
SED ESPOCH

lustracién 24-4. Muestra 1 en SEM

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

La caracterizacién mediante Microscopia electronica de barrido (SEM), se realizé en la Facultad
de Mecénica en el Laboratorio de Materiales, ubicado en la Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo.

En la (llustracion 6-4) se observa la imagen de las fibras obtenidas mediante SEM de la muestra
1 con un lente x400, a una escala de 50 um y con una potencia de 20 kV, estos parametros
estuvieron presentes en el andlisis de cada muestra. Se puede apreciar la presencia de nanofibras
ultrafinas y dispersas, haciendo una comparacion con el estudio de (zhao, 2014, p. 4), en donde varia
el voltaje en un rango de 12 a 18 kV los poros de las nanofibras son de forma circular y no suelen
cambiar el tamafio, pero al incrementarse el voltaje méas de 18 kV, hay un gran nimero de fibras
delgadas que aparecen con un didmetro de aproximadamente 1.2 mm, que es el caso del presente
estudio.
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Tabla 14-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM

(Muestral)
Fibras Angulo (grados) | Diametro (um)
1 -22.249 5.942
2 -26.565 6.149
3 67.574 8.519
4 -19.179 6.088
5 -20.283 6.13
6 -1.302 5.501
7 12.065 3.579
8 -167.005 6.671
9 -110.186 9.056
10 -13.496 3.214
11 0 55
12 10.886 3.31
PROMEDIO -24.145 6.080

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (Tabla 2-4) se visualiza un diametro méaximo de 9.056 um, mientras que el minimo es 3.214
um, teniendo asi un promedio de 6.080 um, datos que se obtuvieron con un solo lente de x400;
mientras que en la tesis de (Castillo, 2022, p. 27) realiza las medidas con tres lentes, en donde el que
maés se aproxima al presente estudio es el lente de x220, cuyos valores méximo fue de 31156 y el
minimo fue 11865 y el promedio calculado fue 23771, por lo tanto, se not6 una diferencia mas
grande debido a que en este trabajo se realizo la obtencion de fibras de PMMA mediante Rotary

Jet Spinning

4.2.2.2. Muestra 2

: A
llustracion 25-4. Muestra 2 en SEM
Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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En la (llustracion 7-4) se analiza las nanofibras obtenidas de la muestra 2, en donde se visualiza
gue se encontraron fibras delgadas y se encuentran entrecruzadas entre si que realizando un
analisis con el trabajo de investigacion de (zhao 2014, p. 5) en donde muestran los resultados de una
solucion de PMMA al 20% con un caudal de alimentacion de 1.2 ml.h en donde las nanofibras
revelan una buena uniformidad con fibras continuas, las cuales aumentaron con el incremento de
voltaje, la alta aceleracion por el aumento del voltaje conduce a un menor estiramiento del campo

eléctrico, lo que hace que el didmetro sea mayor.

Tabla 15-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM

(Muestra 2)
Fibras Angulo (grados) | Diametro (um)
1 -19.093 10.369
2 -135.000 7.995
3 -108.970 8.502
4 -145.176 7.040
5 17.819 7.390
6 -32.829 9.269
7 52.334 9.046
8 7.237 7.978
9 -126.634 6.106
10 19.654 7.470
11 29.846 8.835
12 0.000 7.663
PROMEDIO -40.074 8.139

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (Tabla 3-4) se visualiza un diametro méximo de 10.369 um, mientras que el minimo es
7.040 um, obteniendo un promedio de 8.139 um que es mayor gque la muestra 1 y segln la
explicacion de (zhao 2014, p. 5), el aumento de las nanofibras genera inestabilidad en el cono de
Taylor que da como resultado la dispersion incontrolada de las fibras y la coexistencia de fibras
grandes y diminutas, en la muestra 2 ocurre algo similar; por ello este no es el mejor resultado

gue se obtuvo.
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4.2.2.3. Muestra 3

SED 20.0kV x400 50pum
SED ESPOCH

llustracién 26-4. Muestra 3 n SEM

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (llustracién 8-4), se relaciona a la muestra 3, se distinguen nanofibras en forma de tubo
cilindrico, las cuales son cortas y de didmetro mayor que se asemeja al estudio de (Zhao 2014, p. 4),
los poros en la superficie de las nanofibras son todos circulares sin cambios de tamafio cuando el
voltaje aplicado varia de 12 a 18 kV. Las imagenes transversales de las fibras de PMMA sugieren
que los nanoporos son poco profundos y no estan conectados internamente entre si, por lo tanto,

las nanofibras tienen nucleos solidos.

Tabla 16-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM

(Muestra 3)
Fibras Angulo (grados) | Diametro (um)
1 -56.944 9.443
2 -12.265 5.914
3 -64.323 7.248
4 -126.304 7.638
5 -8.569 9.274
6 -145.081 8.120
7 -110.674 7.116
8 -117.031 6.911
9 -5.274 8.200
10 -1.614 8.923
11 -135.725 7.018
12 -112.620 6.533
PROMEDIO -74.702 7.695

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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En la (Tabla 4-4) se visualiza un diametro maximo de 9.443 um, mientras que el minimo es 5.914
um, obteniendo un promedio de 7.695 um, que es mayor que la muestra 1, estos valores indican

un decremento del diametro de las nanofibras lo cual es mejor para aumentar su estabilidad.

4.2.2.4. Muestra 4

A

Ilustrac'ic')n 27-4. Muestra 4 en SEM

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (llustracion 9-4), que representa a la muestra 4 y tiene una similitud con la muestra 2 pero
con la diferencia que aqui observamos mas nanofibras un poco mas gruesas, dispersas y

entrecruzadas entre si, lo cual genera una porosidad mayor.

Tabla 17-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM

(Muestra 4)
Fibras Angulo (grados) | Diametro (um)
1 30.964 14.688
2 19.026 15.454
3 16.189 16.262
4 46.397 14.610
5 -65.225 14.426
6 18.435 15.931
7 -135.000 17.811
8 -20.772 15.625
9 -139.635 13.224
10 32.152 15.620
11 -102.529 13.934
12 -17.199 16.612
PROMEDIO -26.433 15.350

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.
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En la (Tabla 5-4) se visualiza un diametro méximo de 17.811 um, mientras que el minimo es
13.224 um, obteniendo un promedio de 15.350 um; por lo tanto, se tiene fibras méas grandes que
las muestras anteriores que en comparacion al trabajo de (zhao 2014, p. 6) con una imagen SEM
similar a la presente muestra, en donde ocurri6 la formacion de fibras porosas con un promedio
de 15,35 que es igual al que se obtuvo en la muestra 4, las muestras se prepararon de una solucién
de PMMA al 20 % y las im&genes SEM de estas muestras se muestran esteras orientadas al azar

con fibras de uniforme didmetro se obtuvieron con el sistema binario.

4.2.2.5. Muestra 5

llustracién 28-4. Muestra 5 en SEM

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En esta muestra observada en la (llustracion 10-4), se observan nanofibras con un grosor mayor
similares a la muestra 4 en donde se obtuvieron resultados similares, aqui se encuentra un poco

de porosidad entre las fibras dispersas y entrecruzadas entre si.
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Tabla 18-4. Angulo y diametro de 12 fibras de SEM

(Muestra 5)
Fibras | Angulo (grados) | Didmetro (um)
1 -44.029 15.805
2 6.483 16.774
3 -118.496 15.085
4 33.232 13.133
5 -84.094 11.043
6 31.264 12.408
7 -128.234 15.914
8 -148.496 13.772
9 -117.216 14.908
10 3.991 16.327
11 -114.444 13.731
12 -118.610 14.239
PROMEDIO -66.554 14.428

Realizado por: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (Tabla 6-4) se visualiza un diametro maximo de 16.774 um, mientras que el minimo es
11.043 um, obteniendo un promedio de 14.428 um que es un valor similar a la muestra 4, lo que

indica de igual manera una porosidad mayor entre nanofibras.
4.2.3. Estudio del Angulo de Contacto
Este estudio se llevé a cabo con la utilizacion de una pipeta graduada de 10 microlitros, en donde,

se tomd una gota de 3 microlitros de cada muestra. Las imagenes obtenidas se muestran a

continuacion:
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Muestra 1 Muestra 2

Muestra 4 Muestra 5

Muestra 3

lustracion 29-4. Angulos de contacto de las muestras 1, 2, 3, 4 y 5.

Fuente: Barrionuevo, Daniela, 2022.

En la (llustracién 11-4), podemos analizar el angulo de contacto de cada muestra, en donde
podemos observar que la Muestra 1y la Muestra 2 presentan cierta similitud ya que la medida de
sus angulos de contacto fueron 76,7 y 79,5° respectivamente, esto quiere decir que son hidr6fobos
lo cual indica que el grado de mojabilidad es alto con respecto de las fuerzas intermoleculares
debido a que en el solido es fuerte y en el liquido es débil. A continuacion, se puede ver que la
Muestra 3 tiene un angulo de 0 grados al ser un angulo menor a 10 se le puede considerar como
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super-hidréfilo, en cambio, la Muestra 4 y 5 tienen un angulo mayor a 10 pero menor a 90 por lo

tanto se consideran hidroéfilos.
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CONCLUSIONES

Se utiliz6 la técnica de electrohilado (electrospun) para lo cual primero se prepar6 la solucion
polimérica a una concentracion de 20%wt y posterior a ello se realiz6 mediante el método de
Electrospinning, en donde se utilizé el equipo Spraybase Syringe Pump A-0004-0001-01,
Spraybase Power Supply Controller A-0047-0001-01, a través el cual se obtuvieron fibras de
PMMA que se separaron en 5 muestras, concluyendo que la concentracion del polimero influye

en la formacién de nanofibras.

o Se obtuvieron fibras de PMMA de 5 muestras; en donde en la muestra 1 existe la presencia de

nanofibras ultrafinas y dispersas con una menor porosidad, la muestra 2 confirmé que se
encuentran fibras numerosas, delgadas y entrecruzadas con baja porosidad, pero mayor que en
la muestra 1, la muestra 3 se trata de nanofibras en forma de tubo cilindrico, las cuales son
cortas y de diametro mayor por lo tanto tiene una porosidad mas alta. Finalmente, la muestra
4y 5 fueron similares ya que se obtuvieron nanofibras gruesas, dispersas y entrecruzadas entre
si, lo cual genera una porosidad mayor que las anteriores muestras, concluyendo que se

obtuvieron mejores resultados en la muestra 1 ya que tiene menor porosidad entre fibras.

Se caracteriz6 la morfologia, estructura y propiedades mecanicas de las fibras de PMMA
mediante Espectroscopia de Infrarrojo, en donde en el andlisis de cada muestra en el
Espectrofotometro de Infrarrojo, se observaron los grupos funcionales caracteristicos del
PMMA los méas predominantes fueron los grupos -OH y —CH, en el diclorometano se
encontraron los grupos CH, de las cadenas de metileno, también el isopropilo y terc-butilo. A
su vez se midieron los angulos de contacto de cada muestra, consiguiendo un alto grado de

mojabilidad en las muestras 1, 2 y 5; en cambio las muestra 3 es super-hidrofilay 4 es hidréfila.

Se comprobé de forma experimental las propiedades fisicas de las fibras de PMMA, que se
caracterizaron mediante microscopia electronica de barrido (SEM) obteniendo mejores
resultados en la muestra 1 ya que aqui se observaron fibras ultrafinas que fue el propdsito de

este trabajo.
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RECOMENDACIONES

e  Se recomienda tener en cuenta las propiedades del polimero PMMA vy su solvente para
realizar la sintesis del mismo, debido a que para llevar a cabo un buen proceso depende de
la volatilidad del solvente porque es importante para definir los pardmetros y poder obtener
la viscosidad necesaria de acuerdo a las propiedades del solvente, asi como también, tener
en cuenta el punto de fusion y ebullicion tanto el solvente como del soluto para evitar la
evaporacion completa de la solucion. También revisar la temperatura en la que se encuentra

sometida la solucion para disolver completamente el polimero.

o  Esrecomendable que el equipo de electrospinning se encuentre a temperatura ambiente, esto

es muy importante para la calidad de las nanofibras.
e Se recomienda que la solucién no se encuentre tan viscosa, de lo contrario habria
inconvenientes como que se tapone la aguja y se dafie el equipo ya que el PMMA se suele

secar réapido.

e  Se recomienda limpiar el capilar, el colector y la aguja con acetona ya que nos ayuda a

disolver el PMMA y de esta manera que no exista ninguna contaminacion con la muestra.
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GLOSARIO

Electrospinning: El electrohilado también denominado electrospinning, es un proceso sencillo y
econdmico, que hace uso de las fuerzas eléctricas para producir micro y nanofibras de diferentes

composiciones, esto ocurre por medio del estiramiento axial de una solucidn viscoelastica (Olvera
and Aguilar, 2012).
Polimetilmetacrilato: EI PMMA se obtiene de la polimerizaciéon del acido acrilico, es un

termoplastico rigido y cristalino que tiene una alta resistencia a sustancias inorganicas acuosas
como los acidos y élcalis en dilucion, ademéas ocurre la reaccion de pirdlisis casi completa a
monomero por reaccion en cadena (Pantaledn, 2009, p. 52).

Diclorometano: EIl cloruro de metileno o diclorometano (DCM) es un liquido claro, incoloro,
altamente volatil, no inflamable, con un olor penetrante como a éter, ademas en estado puro se
considera mas denso que el aire. (Instituto Nacional de Seguridad y Salud en el Trabajo, 2018, p. 1-2).
Nanofibras: Son aquellas cuyos diametros estan por debajo de 500 nm, se producen aplicando
diversas técnicas que permiten obtener fibras ultrafinas. Generalmente, el proceso de obtencién
de fibras poliméricas implica el electrohilado (Caracciolo et al., 2010, p. 57).
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ANEXOS

ANEXO A: EQUIPOS Y MATERIALES

e Spraybase

e Spraybase Syringe Pump A-0004-0001-01




e Balanza analitica

e Pipeta

e Espectrofotometro de Infrarrojo Agilent Cary 630 FTIR




ANEXO B: REACTIVOS

o Polimetilmetacrilato (PMMA)

e Diclorometano

e Papel pH




ANEXO C: FIBRAS DE PMMA OBTENIDAS MEDIANTE ELECTROSPINING

e Muestra 1l

e Muestra 2




e Muestra 3

e Muestra 4

e Muestras




ANEXO D: MEDICION DE LAS FIBRAS CON IMAGEJ

e Muestra 1l

Fie EOR oo Prcess Aagae Pagns Winoow Sep
Qlojaiofl £\ AlD|Al L] ojujw| sz

WL U EATLRS PR [8 rof TR

F Anen

120 00 43 00 e (260 4 00y, ba 4 THE Fée L3¢ Fot Newse

L1

BB O Dscntw way pwa tuscs = S ~ S S - S - T * . o B F W Apowanw o B

e Muestra 2

Fie Eor woags Frocess Aahde Pages Winaw Hep
Soaiofl <[\ AL o] = w

t] imagal 10 150G Jaa 1 B3 TRT [Re b

L ) U Tod  Nendy

I —

10

135000

(LTENY

ey '™ T

170 T3

NN S

2 P0G
T

fi 106
740
o8y

e

B O Gseritm st pave tusmae H = s e 0 08006 AH O BF w ~d0wgs m S0 0

e Muestra 3



T —
Fie Bt wage Pwpoess Aviwie Pages Wvalew el
Sl(=l ) RSN I (AL AT AR

e o A LR R

B0 % et & Tn

e Muestra 4

AlGN L w|=lwls i o

o 0t | et 33 804 By s 1 85 050 20 ae)

1400 g K TR TN

o S L L e L L

~SDOowan ™

e Muestras

r
P B bege Mrocess Arwipoe Pgrs Wiedow el

1aanm




Direccion de Bibliotecas y

£
a= 1 espoch Recursos del Aprendizaje
—

UNIDAD DE PROCESOS TECNICOS Y ANALISIS BIBLIOGRAFICO Y
DOCUMENTAL

REVISION DE NORMAS TECNICAS, RESUMEN Y BIBLIOGRAFIA

Fecha de entrega: 18 /01 /2023

INFORMACION DEL AUTOR/A (S)

Nombres — Apellidos: Daniela Fernanda Barrionuevo Carmilema

INFORMACION INSTITUCIONAL

Facultad: Ciencias

Carrera: Fisica

Titulo a optar: Fisica

f. Analista de Biblioteca responsable: Ing. Leonardo Medina Nuste MSc.

PECOION NE RIBLIOTECAS
EL APRENDIZAJE
Y LA INVESTIGACION
Beerses [bulllae B2,
FEY™ Jea. Joanalon Aurmi uillor M4

WNALIGTA OF MIBLIOTECA ¥

2439-DBRA-UTP-2022



