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Disefio y desarrollo de un porometro de flujo capilar para
membranas electrohiladas

Por
Medina Coeto Mitzi Fernanda

Resumen

Actualmente la porometria de flujo capilar para membranas electrohiladas es una técnica de
caracterizacion destructiva, ya que después de una medicion las membranas quedan sin ningun
uso posible debido a que estas se destruyen debido a los esfuerzos mecénicos a la que estan
sujetas durante la prueba. Las membranas electrohiladas han encontrado un amplio campo de
desarrollo cientifico y tecnolégico en multiples areas, como es el caso de la ingenieria de tejidos
en aplicaciones biomédicas. Este tipo de membranas ofrecen bajos costos de fabricacion y la facil
modificacion de sus caracteristicas fisicas por medio de parametros del proceso de electrohilado.

El desarrollo de nuevas aplicaciones para las membranas electrohiladas ha traido como
consecuencia la necesidad del desarrollo tecnoldgico de un dispositivo de porometria especifico
para este tipo de materiales con la finalidad de obtener una caracterizacién de la estructura interna
del material, como porosidad promedio y distribucion de tamafio de poros micro y nanométricos
para ser tomada en cuenta en la evaluacion de la viabilidad de dicho andamio 0 membrana en el
cuerpo humano. Este nuevo porometro busca que las membranas electrohiladas sigan siendo de
utilidad después del proceso de medicidn, para esto se requiere que el porometro no destruya la
estructura interna de las membranas. Esta caracteristica implica un adecuado manejo de niveles
de presion que eviten la generacion de nuevos poros de mayor tamafio, o el colapso del propio
material.

El porémetro de flujo capilar se disefi6 siguiendo un enfoque de disefio sistematico (Pahl et al.,
2007). La metodologia contemplé el establecimiento de necesidades y requerimientos
identificados en otros dispositivos de caracteristicas similares, posteriormente se plantearon
diversas soluciones conceptuales las cuales se evaluaron de manera experimental por medio de
estudios de deteccion en la variacion de flujo masico o presion detectadas y un analisis
matematico sencillo que permite conocer el tamafio de poro de la membrana.

El disefio no es un proceso lineal, por lo que se crean posibles disefios que permitan encontrar
alternativas de solucion, construyendo de este modo prototipos a los cuales se les realizan pruebas
de funcionamiento. Por medio de la construccion y prueba del prototipo del porometro se requiere
establecer protocolos y procedimientos para garantizar mediciones consistentes, reproducibles y
proponer posibles mejoras con la finalidad de ampliar su capacidad de caracterizacion.

Finalmente, el concepto seleccionado para el dispositivo final se estudio experimentalmente con
diversas pruebas de funcionamiento con distintos intervalos de presion para membranas cuyas
caracteristicas de resistencia eran similares. Las pruebas se repitieron y se obtuvieron graficas de
caracterizacion de cada una de las pruebas, con las cuales por medio de un analisis matematico
se obtuvo un rango de tamarios de poro el cual fue comparado con los datos obtenidos por medio
de microscopia electrénica de barrido.



Design and development of a capillary flow porometer for
electrospun membranes.

By
Medina Coeto Mitzi Fernanda
Abstract

Currently, capillary flow porometry for electrospun membranes is a destructive characterization
technique, since after a measurement the membranes are left without any possible use because
they are destroyed due to the mechanical stresses to which they are subjected during the test.
Electrospun membranes have found a wide field of scientific and technological development in
multiple areas, such as tissue engineering in biomedical applications. This type of membranes
offer low manufacturing costs and easy modification of their physical characteristics through
electrospinning process parameters.

The development of new applications for electrospun membranes has resulted in the need for the
technological development of a specific porometry device for this type of materials in order to
obtain a characterization of the internal structure of the material, such as average porosity and
size distribution. of micro and nanometric pores to be considered in the evaluation of the viability
of said scaffold or membrane in the human body. This new porometer seeks to ensure that the
electrospun membranes continue to be useful after the measurement process. This requires that
the porometer not destroy the internal structure of the membranes. This characteristic implies
adequate management of pressure levels that avoid the generation of new larger pores, or the
collapse of the material itself.

The capillary flow porometer was designed following a systematic design approach (Pahl et al.,
2007). The methodology contemplated the establishment of needs and requirements identified in
other devices with similar characteristics, subsequently various conceptual solutions were
proposed which were evaluated experimentally through detection studies in the variation of mass
flow or pressure detected and a simple mathematical analysis. which allows knowing the pore
size of the membrane.

Design is not a linear process, so possible designs are created that allow finding alternative
solutions, thus building prototypes on which performance tests are carried out. Through the
construction and testing of the porometer prototype, it is necessary to establish protocols and
procedures to guarantee consistent, reproducible measurements and propose possible
improvements in order to expand its characterization capacity.

Finally, the concept selected for the final device was studied experimentally with various
performance tests with different pressure ranges for membranes whose resistance characteristics
were similar. The tests were repeated, and characterization graphs were obtained for each of the
tests, with which, through a mathematical analysis, a range of pore sizes was obtained which was
compared with the data obtained by means of scanning electron microscopy.
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1. Antecedentes

1.1 Introduccién

Las membranas utilizadas en este estudio se obtuvieron mediante una metodologia conocida
como electrohilado, la cual es una técnica para fabricar fibras ultradelgadas a partir de fuerzas
eléctricas. Uno de sus origenes se remonta a 1857, cuando el cientifico Rayleigh estudié el efecto
de inducir cargas eléctricas en chorros de agua y la inestabilidad dindmica que estas causaban.
La técnica evolucion6 en afios posteriores como se muestra en las patentes de Cooley, 1902,
Morton, 1902 y Formhals, 1934; siendo este ultimo quien logro describir el proceso de manera
detallada. El interés en esta técnica se debe a su capacidad de formar membranas de fibras en
escala micro y nanométrica, a partir de un proceso simple y de bajo costo (Duque Sanchez et al.,
2014). Entre otras aplicaciones, membranas porosas de este tipo, fabricadas con polimeros y otras
sustancias biocompatibles presentan propiedades Optimas en ingenieria de tejidos para la
regeneracion de tejidos humanas, algunas de las cuales son; gran area de superficie de contacto
que poseen con respecto al volumen, la estructura de alta porosidad y las propiedades mecanicas
adecuadas (Robles et al., 2014).

Algunos de los parametros de mayor relevancia para el proceso de electrohilado son: la
concentracion del polimero, la diferencia de potencial, la distancia capilar - colector, la
viscosidad, la conductividad eléctrica, la temperatura, y la humedad. Estos parametros repercuten
en las caracteristicas finales de la membrana como lo son la porosidad, la viabilidad celular, la
capacidad de absorcién, el didmetro de la fibra, entre otras. Cabe mencionar que el diametro de
las nanofibras es inversamente proporcional al volumen de los espacios libres en la membrana.
Por lo tanto, a medida que el diametro de la fibra aumenta, el volumen de los espacios disminuye,
resultando en una baja porosidad lo cual aumenta la resistencia al paso del fluido (Montes
Malagon etal., 2020). Es importante mencionar que la alta porosidad de los andamios
electrohilados, siendo estos una matriz con microentorno tridimensional (3D), comunmente
polimérica, biodegradable y bioabsorbible, permite el intercambio de nutrientes y desperdicios
al mismo tiempo que proporciona soporte mediante una estructura de anclaje para favorecer un
desarrollo celular (Villarreal et al., 2016).

El sistema de electrohilado se basa en cuatro componentes principales que se muestran en la
Figura 1: una capilar metalico, una superficie o plato colector, una fuente de alto voltaje que
posee dos electrodos (uno conectado al capilar y otro al plato colector), y un inyector o bomba
infusora de micro volumenes (Duque Sanchez et al., 2014). El electrohilado funciona ante un
principio de operacion basado en la aplicacion de un campo eléctrico. De este modo, a causa de
las diferencias de campo eléctrico un chorro de solucion de polimero sale de la punta del capilar
hasta el plato colector debido a las interacciones electrostaticas e inestabilidades dinamicas el
chorro de solucion polimérica es alargado, mientras el solvente se evapora para que, finalmente,
las fibras se solidifiquen a su llegada al colector. (Campana et al., 2019; Duque Sanchez et al.,
2014).
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Figura 1. Diagrama esquematico del equipo de electrohilado en arreglo horizontal. Adaptado de las
fuentes:(Campana et al., 2019; Molfino et al., 2020; Quijano-Mendoza et al., 2021). Imagen de fibras obtenida de
la fuente:(Camargo-Silva et al., 2017).

Algunas de las caracteristicas fisicas mas relevantes en una membrana electrohilada son el
didmetro de fibra y la porosidad, ya que estas caracteristicas permiten asegurar el adecuado
funcionamiento del material segun la aplicacion. El diametro de fibra generalmente se caracteriza
por medio de micrografias, como ejemplifica en la Figura 2, las cuales fueron obtenidas por

microscopia electronica de barrido (SEM). Por otra parte, la caracterizacion de porosidad, se hace
mediante técnicas de porometria (Molfino et al., 2020).

v

Figura 2. Imagenes de SEM de nanofibras de PVAc pristino obtenidas en el Instituto de Investigaciones en
materiales IMUNAM. A) 1000X B) 5000X (Camargo-Silva et al., 2017).



La microscopia electrénica de barrido proporciona una medida aproximada del tamafio y
distribucion de los poros en tanto que por medio de la porometria capilar se caracterizan los poros
de manera mucho maés exacta. Esta técnica se caracteriza por ser no destructiva, sin embargo, en
el caso de andamios electrohilados para ingenieria de tejidos puede llegar a ser destructiva si no
se cuidan adecuadamente los rangos de presion, los cuales se encuentran entre 0y 10 psi por lo
regular. La porometria permite cuantificar el tamafio de los poros, permeabilidad, distribucion y
cantidad de poros en un material, con lo cual es posible establecer controles de calidad (Kolb
etal., 2018). La porometria implica la expulsion total de un fluido humectante de un medio
poroso saturado mediante el aumentd de una presion de gas.

La Figura 3 es un esquema ideal que muestra los bordes de los poros de una membrana, asi como
el flujo de aire a través de los poros en una condicidn seca y humectada, en donde se explica de
manera grafica el comportamiento del flujo de gas cuando la muestra esta seca y el proceso de
como una muestra humedecida llega a su estado seco de nueva cuenta durante el proceso de
caracterizacion por porometria de las membranas electrohiladas. Los caudales a presiones
particulares se comparan con los caudales a las presiones correspondientes en una prueba "en
seco", realizada después de que se haya expulsado todo el fluido humectante en la prueba inicial
(Kumar & Chakarvarti, 2008). Una comparacion previa de porosimetria y porometria mostré que
esta Ultima esta sesgada hacia poros mas grandes y en algunos casos el primer término se refiere
a la caracterizacion de materiales solidos (Gribble et al., 2011; Li et al., 2006). A pesar de las
diferencias conceptuales de estos términos, en muchos casos se usan estos de manera indistinta
por lo que no existe un rango determinante de tamafio de poro en el cual podamos referirnos a
determinada técnica.

Muestra seca. Muestra humeda .

Incremento de Bordes de la

presion de Eds Mesta muestra.

I B

Flujo dc gas.  Bloqueo de Blogleo de
flujo de gas. flujo de gas.
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presion de gas.

Liquido humectante.
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m||cstra de gas.

Hu10 de gas. Flujo de gas.

Figura 3. Diagrama esquematico de flujo de gas a través de una muestra hiimeda y seca (Akshaya & Krishna,
2010).
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La porometria se encuentra clasificada entre diversos tipos de técnicas como la porometria de
flujo capilar, la cual se basa en la ley de Laplace. Esta técnica nos indica que la presion necesaria
para equilibrar la tension superficial de un liquido en un poro es inversamente proporcional al
radio del poro, lo que en otras palabras quiere decir que se esta medira la presion requerida para
forzar un liquido o gas a salir a traves de los poros del material. Existen diversas técnicas de
porometria, sin embargo, este estudio se centra en la porometria de flujo capilar; la cual permite
determinar la medida de los poros de las membranas poliméricas de medios fibrosos con un
intervalo de 1-50 um (Kolb et al., 2018). Algunas de las ventajas de la porometria de flujo capilar
es que en muchos casos (no referentes a membranas electrohiladas) es una técnica poco
destructiva, simple, y facil de operar, que de manera directa permite obtener una distribucion del
tamario del poro en una sola operacién (Agarwal et al., 2022).

La relacion entre la porometria y las membranas electrohiladas es debido al surgimiento de
nuevas tecnologias que permitan caracterizar las membranas electrohiladas para determinar
pardmetros relevantes para su adecuado funcionamiento, utilidad y aplicacion en nuevas
alternativas de tratamiento e investigacion de diversas areas, como es el caso de la ingenieria de
tejidos. La importancia de un porémetro de flujo capilar especial para membranas electrohiladas
permitira que la caracterizacion de las membranas no sea un impedimento para futuras
investigaciones. EI porometro de flujo capilar disefiado y desarrollado, permitira caracterizar las
membranas electrohiladas por medio de variaciones en el flujo masico o presion detectadas al
atravesar la muestra y mediante un analisis matematico obtendremos el tamafio del poro.
Actualmente hay muy pocos dispositivos que cumplen con la caracterizacion de este tipo de
membranas, los existentes son costosos y se encuentran fuera del alcance de muchos laboratorios,
como es el caso del Laboratorio de Nanofibras Electrohiladas del area de polimeros para
aplicaciones biomédicas del Instituto de Investigacion en Materiales.

La finalidad de esta tesis es crear, disefar y evaluar diversas alternativas que permitan desarrollar
un dispositivo que funcione en base a principios de un porometro de flujo capilar siguiendo la
metodologia de proceso de disefio descrita en el libro “Engineering design” (Pahl et al., 2007),
por lo que se establecerdn las necesidades y requerimientos identificados en otros dispositivos
cuyas caracteristicas sean similares. El dispositivo considerara protocolos y procedimientos para
hacer mediciones consistentes y reproducibles. Debido a la falta de antecedentes en pardmetros
importantes, y con la finalidad establecerlos, se realizaran pruebas para determinar los rangos de
presion con los cuales se permitird el buen funcionamiento del dispositivo y los cuales serén
eficaces en la deteccidn de poros de diferentes tamarios buscando mantener el buen estado de la
membrana, se realizaran pruebas para evaluar la capacidad del dispositivo de detectar poros de
distintos tamafios. De este modo se propondran posibles mejoras 0 modificaciones en el disefio
para y de este modo obtener un porémetro de flujo capilar con parametros ideales para la
caracterizacion de distintas membranas electrohiladas.
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1.2, Problemética
1.2.1.  Estado actual de medicién de porosidad en nanofibras en el
mundo

La caracterizacion de porosidad de membranas electrohiladas, es una problematica que ha
ganado atencion en multiples investigaciones a nivel internacional (Dalgic et al., 2019; Keun
Kwon et al., 2005; Kim et al., 2010), lo cual destaca la relevancia y el alcance de su resolucion.
Por lo que se realiz6 una investigacion con la finalidad de explorar las diversas técnicas aplicadas
a este tipo de caracterizacion de membranas electrohiladas. Derivado de dicha investigacion,
encontramos la aplicacion de técnicas como la porosimetria de mercurio para determinar la
porosidad de andamios 3D; fabricados por electrohilado. En algunos de estos estudios se
determind el tamafio de poro, el volumen total de poro, el area de poro y la porosidad usando un
porosimetro de mercurio AutoPore IV (Micromeritics, Norcross, GA) mientras que en otros no
se especificd el tipo de dispositivo por el cual se realizé la medicion. Si bien esta técnica es
valiosa para fines de investigacién, presenta un desafio significativo en términos de reutilizacion
de las membranas, debido a la toxicidad del mercurio, por lo que su aplicabilidad en otras areas
se ve limitada por este inconveniente. (Dalgic et al., 2019; Keun Kwon et al., 2005; Kim et al.,
2010).

En otros casos, la caracterizacion es realizada mediante técnicas de procesamiento de imagenes,
por ejemplo, el uso del software ImageJ, cominmente utilizado debido a su practicidad como
en uno de los articulos desarrollados, en donde los célculos y la obtencién de resultados fueron
obtenidos mediante este método. (Bilad et al., 2011). Mientras que, en otros casos, se utilizo la
microscopia electronica de barrido (Ameer et al., 2019) y un software llamado Fiji, el cual es un
software de codigo abierto centrado en el anélisis de imagenes bioldgicas que utiliza una
combinacion de bibliotecas digitales con una amplia gama de lenguajes de comando. La
caracterizacion por medio de Fiji es realizada unicamente de la capa mas visible de la membrana
electrohilada aumentando de este modo el margen de error al no considerar los poros de toda la
membrana (Liu et al., 2023; Schindelin et al., 2012).

Aunque la evidencia cientifica sobre la aplicacion de la porometria de flujo capilar en membranas
electrohiladas es limitada, se han llevado a cabo algunas investigaciones que proporcionan
informacion valiosa sobre su efectividad y potencial. Algunos de los ejemplos de estas
investigaciones fueron estudios relacionados con la Ingenieria de Tejidos; donde se realizaron
evaluaciones de las propiedades estructurales de los poros como diametro del punto de burbuja,
el diametro medio de los poros de flujo y la distribucion del tamafio de los poros mediante
porometria de flujo capilar (porémetro de flujo capilar 1200-AEHXL, Porous Media Inc.,
Ithaca, NY) mientras que el tamafio de poro fue calculado por el software de Porous Media Inc
(Ithaca, NY) vy los célculos matematicos adecuados se hicieron de acuerdo con el método de
Porometria de Flujo Capilar (Choong et al., 2015; Ghasemi-Mobarakeh et al., 2008; Kadam
etal., 2019).

En otros casos, la aplicacion de técnicas de caracterizacion se realiza de forma conjunta y
complementaria con otra técnica, como fue el caso de uno de los articulos donde se evalud la
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morfologia utilizando el microscopio electronico de barrido de ultra alta resolucion (SEM;
JEOL 7500F). El tamafio de poro de los ENM se midio mediante un porometro de flujo capilar
(Quantachrome 3GWin). Mientras que la porosidad de la membrana, € , se obtuvo mediante
calculos matematicos determinando el volumen de membrana electrohilada (Viprq:) Y
multiplicando el espesor de la membrana por su area superficial. En segundo lugar, la masa de
agua se convirtio en el volumen de poro, (V},,,), de la membrana en el supuesto de que todos los
poros estaban llenos de agua. Finalmente, el volumen de poro se dividio por el volumen total
para obtener la porosidad de la membrana (Zeytuncu et al., 2018):

£%% = 22°7° 4 100 (1)

total

Otro de estos casos de técnicas conjuntas, fue un articulo donde para analizar y caracterizar el
diametro promedio de las fibras, la disposicion y morfologia de las fibras y los cambios
morfoldgicos, se utilizé el microscopio electrénico de barrido (SEM, JEOL, JSM-5600LV).
Adicionalmente, se desarrollé un porometro de flujo capilar sencillo mostrado en la Figura 4
(basado en la norma ASTM-F316-03), el cual se empleo para determinar el punto de burbujeo y
el tamafio medio de los poros de flujo de las membranas nanofibrosas. Como podemos observar
en la figura, el porémetro se encuentra compuesto de un flujémetro, un controlador de presion,
el portamuestras en donde se colocara la membranay en este caso un gas que sera el que proveera
del flujo el sistema. Al final, algunos de los resultados fueron trazados en curvas de flujo de gas
contra presion, donde se presenta una curva seca convencional, una curva himeda y una curva
semiseca para una muestra de membrana electrohilada (Moslehi & Mahdavi, 2019).

Flujometro E @ @ g
.l .l (

e »a

s

Portamuestras de la

membrana Controlador de

presion.

Figura 4. Configuracién basica de porometro de flujo capilar (Moslehi & Mahdavi, 2019).

Uno de los articulos que nos permite con mayor facilidad dimensionar la problematica, es un
estudio donde se evaltan diversos métodos para caracterizar el tamafio de poro, la distribucion
del diametro de poro y la porosidad utilizando en telas no tejidas poliméricas de poliéster (PET)
y nanofibras electrohiladas. Las distribuciones de diametro de poro, tamafio del poro, didmetro
de garganta de poro fueron determinadas utilizando dos técnicas de porosimetria: porosimetria
de intrusion de mercurio (MIP) y porosimetria de extrusién liquida (LEP), la cual es una técnica
utilizada para medir el volumen, el tamafio y la distribucion de los poros, el area superficial, la
porosidad y la permeabilidad a los liquidos de los andamios porosos, evitando el uso de liquidos
toxicos y de alta presion. LEP es adecuado para probar materiales porosos con diametros de poro
en el intervalo de 0.05 um a 1000 um y permite la caracterizacion de estructuras de poro
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complejas. Sin embargo, los andlisis por LEP de las caracteristicas estructurales de los andamios
biomédicos son escasos (Cortez Tornello et al., 2018).

Los resultados se compararon con las estimaciones de porosidad obtenidas a partir de imagenes

por tomografia computarizada de rayos X (XCT), la cual es una técnica no invasiva utilizada
para la caracterizacion tridimensional de la estructura interna de materiales porosos, siendo no
destructiva para la caracterizaciéon de materiales porosos. Sin embargo, la instrumentacion
utilizada para este enfoque tenia una resolucion de 1 a 3 um, lo que impedia la caracterizacion
de los no tejidos de nanofibras. La obtencion de estas imagenes se muestran en la Figura 5, este
es el modo con el cual se obtienen los resultados de las mediciones por medio de esta técnica
(Cortez Tornello et al., 2018; S Manickam & McCutcheon, 2012).

Figura 5. Imagenes de nanofibras obtenidas por XCT. (Cortez Tornello et al., 2018)

Dentro de este articulo, de igual forma se mencionan algunos inconvenientes acerca de algunas
técnicas, por ejemplo, la microscopia electronica de barrido, SEM, Unicamente produce imagenes
bidimensionales cualitativas con un valor limitado en el calculo de las propiedades. Mientras que
la porosimetria de intrusion de mercurio, MIP, implica el uso de mercurio tdxico que requiere
presiones relativamente altas para penetrar en los poros siendo posible que la estructura de poros
de las membranas se distorsione, debido a las altas presiones de intrusion (presiones de hasta 60
000 psi). La técnica de porosimetria de flujo capilar, CFP, donde se calcula el tamafio de poro
restringido (didmetro de garganta de poro) que, si bien es informacion util para aplicaciones de
filtracion, es insuficiente para construir una distribucion de diametro de poro completa o calcular
la porosidad (Cortez Tornello et al., 2018).

Una de las recientes técnicas desarrolladas es la denominada: Nano-CT la cual es similar al
método de microscopia electronica de barrido, SEM, debido a que ambos utilizan algoritmos
computacionales y un umbral para medir pardmetros morfoldgicos, pero las imagenes SEM son
2D a pesar de que nano-CT proporciona imagenes 3D (al escanear imagenes desde diferentes
angulos) entonces los datos de Nano-CT son mas precisos que SEM. Nano-CT funciona con
rayos X mientras que SEM funciona con haces de electrones. En el método Nano-CT se pueden
medir todos los poros, podria medir poros desde menos de 100 nm hasta cientos de micrones, por
lo que la resolucion es suficiente para brindar datos precisos. Ademas, las imagenes de Nano-CT
pueden mostrar poros abiertos y cerrados a diferencia de SEM (Aghayari, 2022). En la Tabla 1
se resumen de los aspectos importantes de cada metodologia con la cual es posible identificar
ventajas y desventajas de cada una de las técnicas y sus caracteristicas a destacar.

14


https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/electron-beams

Jécnica de
e araclenizacis Porometi l.a de
mercurio
Parimelnes
Mediante esta Léenica se
mide la presion necesaria

Descripcion
basica

para introducir mercurio,
un liguido que no moja la
superficie del material, a
través de los poros del
material.

Existen multiples
dispositivos ya
desarrollados los cuales
podrian adecuarse a este
tipo de membranas.

Ventajas

Se requiere una presion clevada
para introducir ¢l mercuno en
los poros causando una
DCSVQnt.ajas distorsion de la estructura por
lo que no cs adecuada para
andamios con porosidades
superior al WYl y membranas
de nanofibras.

En algunos casos se informao

que el tamano de poro de los
Limitaciones andamios con diametros de
de porosidad fibra inferior a 4 pm no se
pudo determinar por medio de

esta técnica.

Tamanos de « 2004 um
muestra « 300- 0.006 pum

Presiones empleadas entre 0
50 psiy 100 kPa a 207 MPa

Otros datos

Tabla 1. Resumen de técnicas de porometria mundo (Cortez Tornello et al., 2018).

Porometria de
flujo capilar

Se hace fluir un gas no
reactivo a través de la muestra
seca, y luego a través de la
misma muestra pero saturada
con un liquido de tension
superficial conocida. Y se
determina el cambio de flujo
de aire.

Permite presiones de
operacion 23 veces menor
que la porometria de
mercurio.

Esta técnica no permite medir
volumen de poro pero si mide el
diametro de cuello de poro, el
cual no es posible obtener
mediante porometria de
infrusion de mercurio ni
porometria de extrusion de
liquidos.

Las membranas
analizadas son de tamano
grande con respecto a los

otros métodos.

0.48 pum y 0.75 pm

Presiones empleadas
entre (.15 bar - 0.75 bar

Micrografia con
ImageJ o0 Fiji

El microscopio electronico
de barrido (SE, utiliza
electrones en lugar de luz
para formar una imagen.
El software nos ayuda a
medir y analizar las
imagenes obtenidas

Fécil aplicacion

Unicamente te permite
elaborar la medicion
poro de la capa
superficial de las
membranas.

Las porosidades con
morfologias no
homogéneas dificultan la
medicion

Pueden ser
menores a 100 pm
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Porometria de
extrusion de
liquido

Se emplea un gas que no
reacciona para forzar el
liquido fuera de los poros.
El gas puede desplazar al
liquido en un poro.

Mide el volumen, ¢l tamano y
la distribucion de los poros, la
porosidad y la permeabilidad,
cvita liquidos toxicos y
presiones altas.

Este método es eficiente
sin embargo no cuenta
con evidencia dentro del
area de las nanofibras.

Mide todo tipo de
morfologias de
porosidades.

0.05 pm a 1000 pm

Tomografia
computarizada de
rayos X

Es una t¢cnica no
invasiva utilizada para la
caracterizacion 3D de la

estructura interna de
materiales porosos,

No invasiva

Debido a las limitaciones

del tamano de muestra,
no es posible evaluar las
nanofibras con este
método.

Dela3pm,

Dela3um

Nano- CT

Similar a SEM utilizando
algoritmos
computacionales y un
umbral para medir
parametros morfolégicos,
pero las imagenes SEM
son 2D y nano-CT en 3D

Suficiente resolucion, muestra
poros tanto abiertos como
cerrados.

Otorga imagenes en 3D.

Es una técnica
recientemente estudiada,
por lo que es costosa y
poco desarrollada.

No se mencionan
limitaciones

Se pueden medir todos los
poros, podria medir poros
desde menos de 100 nm hasta
cientos de micronces,

Funcionan con Rayos X



1.2.2.  Estado actual de medicion de porosidad en el Laboratorio
de Nanofibras del I[IM

Mediante una investigacion acerca de la situacion actual en el Instituto de Investigacion en
Materiales, se profundiz6 en aquellas tesis realizadas en el campo que requirieron una
caracterizacion de porometria en membranas electrohiladas, con el objetivo de obtener una vision
completa de los avances, desafios y perspectivas en la caracterizacion de poros en este tipo
especifico de membranas. Los articulos revisados provenian de investigaciones realizadas en el
instituto y proporcionaron informacion valiosa sobre las técnicas utilizadas, los pardmetros
evaluados y los resultados obtenidos en relacion con la porometria en membranas electrohiladas.

Se encontré que los métodos mas comunes o frecuentemente usados es la microscopia
electrdnica de barrido como lo fue durante el desarrollo de las tesis: “Andamios electrohilados
de fibroina de gusano de seda para el crecimiento de astrocitos para lesiones en el tejido
neuronal” de Barrera Quintero Vladimir (Barrera Quintero, 2020), “Andamio a base de poli
(&cido lactico — co- glicdlico), colageno y quitosano, para regeneracion de piel” de la 1.Q Trejo
Caballero Maria (Trejo, 2015), asi como dentro de la tesis “Fabricacion y caracterizacion de un
andamio de poli (e-caprolactona) funcionalizado con anhidrido maléico mezclado con
hidrolizados de colageno tipo | como sistema de liberacion de diclofenaco.” Del Q.F.B Salas
Ambrosio Pedro (Salas, 2015), “Obtencion de membranas de gelatina de piel de bovino y de
pescado, por liofilizacion, para aplicacion en regeneracion de tejido oseo periodontal” de la
1.Q. Cedillo Cruz Edith (Cedillo, 2022) y “Membranas de fibra hueca de polisulfona injertada
via UV con dcido tanico para reducir el estrés oxidativo en procesos de hemodidlisis ” de Noriega
Usi Andrés (Noriega, 2019) entre otras.

El procedimiento que se utilizé fue similar en muchos casos aunque en algunos no fue
especificado el modelo de microscopio utilizado y Unicamente la técnica la cual es consistente
con el resto podemos decir que en la mayoria de estas tesis se utiliz6 el microscopio JEOL Field
Emission JSM-7600F con un detector de electrones retro dispersados (LABE) y electrones
secundarios (SE) (Salas, 2015) que permiten realizar un analisis para observar la morfologia,
distribucion del diametro de fibras y para obtener una aproximacion de la superficie porosa
(Barrera Quintero, 2020), mientras que en una de ellas se realizd la observacion de la
microestructura de las membranas con el microscopio electronico de barrido (SEM) LEICA
Stereoscan 440 haciendo este un procedimiento diferente al resto (Cedillo, 2022).

La microscopia electrénica de barrido requiere recubrir la muestra con oro mediante un equipo
que comunmente es JEOL JPC-1100, por medio de pulverizacion catodica asistida por plasma
(Trejo, 2015), después se observan los diametros de las fibras mediante el programa ImageJ. Para
el calculo del diametro de las fibras y los histogramas se usaron los programas ImageJ y RStudio
(Barrera Quintero, 2020). Sin embargo, de cada andamio electrohilado, de dichas imagenes se
realizaron de 30 a 50 mediciones de didmetros de las fibras que se observaban en las micrografias,
para obtener una distribucion del promedio de los diametros de las fibras de cada andamio. La
porosidad relativa o espacio libre se calculd con el programa ImageJ. Se midi6 el espacio libre
por medio de contrastes de colores sobre las micrografias de los andamios. En la micrografia se
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realiz6 la medicion del &rea del espacio libre de la red de fibras que se encuentra en primer plano
de la micrografia (Barrera Quintero, 2020; Salas, 2015; Trejo, 2015).

Mientras que en el caso de la observacion mediante el microscopio electronico de barrido (SEM)
LEICA Stereoscan 440, las membranas se sumergieron en nitrégeno liquido durante un minuto
(Noriega, 2019), posteriormente se extrajeron y se cortaron con un bisturi. Las membranas se
recubrieron con oro para hacerlas conductoras por medio del proceso de pulverizacion catddica
(Sputtering) con una Evaporadora Fine Coat lon sputter JFC-1100, al igual que en los casos
anteriores. Las mediciones del diametro de poro superficial fueron realizadas por medio del
software ImageJ, tomando mediciones sobre las imagenes obtenidas a diferentes aumentos. Se
tomaron 5 diametros en 5 poros de cada tipo de membrana dando un total de 25 muestras y luego
se obtuvo un promedioy se determind su incertidumbre (Cedillo, 2022).

Sin embargo, dentro de la tesis “Elaboracion de andamios de poli (e-caprolactona) / colageno /
epicatequina para regeneracion de tejido cardiaco” elaborada para el doctorado por Eliza
Miranda Buendia midié la porosidad mediante el método por intrusion de un liquido,
calculando el volumen ocupado por el andamio con ayuda de algunas ecuaciones, para despues
calcular el volumen de alcohol introducido, el peso del andamio humedo (se agreg6 el andamio
a un matraz aforado con etanol, después con una bomba de vacio se retiré todo el aire, hasta
que ya no se vieran burbujas y se asegurara de que el etanol hubiera penetrado en el
andamio y posteriormente se pesé el matraz aforado. Después se retird el andamio y se peso
nuevamente el matraz aforado con la cantidad de etanol sobrante y se calculé la masa con la
ayuda de otra ecuacion) y seco (con ayuda de una balanza). Mientras que para la medicion de
diametro de la fibra se realizé por medio de micrografia, se elaboraron al menos 100 mediciones
de ocho micrografias (Miranda, 2017). En la Tabla 2, podemos encontrar una comparacion de
las técnicas frecuentemente utilizadas en el Instituto de Investigacion en Materiales, de manera
que es posible su comparacion.
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Tabla 2. Resumen de aplicaciones en el Instituto de Investigacion en Materiales

Técnica de
caracterizacion

Parametros

Descripcion
basica

Ventajas

Desventajas

Valores
obtenidos

Microscopia
Electronica de Barrido

Se recubre la muestra con oroe
mediante pulverizacion catadica
asistida por plasma. Para después
observar los difimetros de las
fibras por medio de Image.J.

Se realizan multiples mediciones
entre 5-50 mediciones por
membrana para asi determinar
el promedio de diametros de
fibras de cada andamio.

Unicamente se logrd determinar
con esta técnica la porosidad que se
encuentra en el primer plano de la
micrografia. El numero de
mediciones implica tiempo.

Diametros de las fibras
obtenidos:
2- 2500 nm
0.058-0.49 um
. 136.89-1052.6]1 nm
. 53.83- 3427 um
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Porosidad por
intrusion de liquido

Se calcula el volumen ocupado
por el andamio, el volumen de
alcohol introducido, se
determina los pesos tanto seco
como humedo

Las medidas de porosidad
obtenidas se elaboran con
respecto a los datos obtenidos
de las muestras.

Esta técnica tiene que
complementarse con otras. Esun
procedimiento matematico por
lo que en su proceso se pueden
tener errores.

Diametro de la fibra:
(.48-1.2 pm
Area entre las fibras
19.23-50.21 pm2
Porosidad
0.603- 0.736



1.3. Justificacion
1.3.1.  Identificacién de problema

Esta tesis se fundamenta en investigar, evaluar y desarrollar una mejora en la caracterizacion de
la porometria en membranas electrohiladas, ya que se ha observado que la estructura de sus poros,
que incluye el diametro de los poros, el tamafio de los poros constrefiidos, la porosidad y otros
parametros relevantes, juegan un papel crucial en la eficacia de estas membranas.

Sin embargo, se ha identificado una limitacion importante en cuanto a las herramientas de
caracterizacion disponibles para medir estas métricas estructurales en materiales blandos, como
las membranas electrohiladas afectando las morfologias de los poros durante las mediciones. Las
técnicas de caracterizacion actuales han sido principalmente desarrolladas para otros tipos de
materiales y no se adaptan completamente a las propiedades particulares de las membranas
electrohiladas, encontrandose Unicamente un dispositivo comercial utilizado para esta funcion lo
cual limita su acceso debido a costos.

Se busca que la caracterizacion de las membranas sea lo menos invasiva y destructiva posible,
de modo que estas mantengan su utilidad y viabilidad después de la caracterizacion de los poros.
Por lo tanto, se plantea la necesidad de desarrollar un porémetro de flujo capilar especificamente
disefiado para abordar las caracteristicas propias de las membranas electrohiladas, teniendo en
cuenta su consistencia, dimensiones y resistencia.

Este porometro de flujo capilar buscara permitir una caracterizacién mas precisa y adecuada de
las propiedades porosas de las membranas electrohiladas, brindando informacion crucial para
mejorar su disefio, fabricacién y aplicacion. A través de esta investigacidn, se espera contribuir
al avance en la caracterizacion de la porometria en membranas electrohiladas y proporcionar
ventajas importantes que impulsen el desarrollo de membranas electrohiladas.

1.3.2. Pregunta de investigacion

¢ Como se puede desarrollar un porometro de flujo capilar que permita una caracterizacién mas
precisa y adecuada para membranas electrohiladas?
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1.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Disefar y desarrollar un porometro de flujo capilar, el cual permitira la caracterizacion de
membranas electrohiladas para ingenieria de tejidos. A través de esta técnica, se detectaran
variaciones en el flujo masico o presion, y mediante un analisis matematico se determinara las
caracteristicas de los poros.

1.4.2. Objetivos especificos

1. ldentificar y establecer las necesidades y requerimientos del porémetro con la
finalidad de generar soluciones y realizar iteraciones mediante una metodologia de
disefio.

2. Crear, determinar y evaluar posibles disefios que nos permitan encontrar alternativas
en la estructuracion del sistema para elaboracion del porometro de flujo capilar.

3. Construir el prototipo y realizar pruebas para determinar la sensibilidad del porometro
de flujo capilar, evaluando su capacidad para detectar y caracterizar poros de
diferentes tamafios en las membranas electrohiladas

4. Establecer protocolos y procedimientos del porémetro de flujo capilar para garantizar
mediciones consistentes y la reproductibilidad de este.

5. Investigar y proponer posibles mejoras o modificaciones al disefio del porémetro de
flujo capilar, con el objetivo de optimizar su rendimiento y ampliar sus capacidades
de caracterizacion de poros en membranas electrohiladas.
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2. Marco teérico
2.1. Electrohilado

El electrohilado es una técnica con procesos electro-hidrodindmicos, mediante los cuales se
obtienen fibras a tamafio de nano escala con orientaciones aleatorias o especificas con grandes
areas superficiales y geométricas y puede ser utilizado con metales, cerdmicos, polimeros tanto
naturales como sintéticos, asi como con polimeros cargados con croméforos, nanoparticulas u
otra clase de agentes activos, tales como virus y bacterias. La técnica consiste en un capilar, por
donde pasan las cargas eléctricas hacia la solucion de polimero, debido a la induccion de cargas
en la gota de polimero, se produce inestabilidad dentro de la gota de polimero. Al mismo tiempo,
la repulsion de carga reciproca crea una fuerza que resiste la tension superficial, la cual se
encontrara asociada a la solucion de polimero, ya que se requiere que este tenga la suficiente
fuerza cohesiva se puede producir un chorro de carga estable (A. Haider et al., 2018; Miranda,
2017), las gotas esféricas se deforman y toman forma conica, llamada Cono de Taylor (Refate
et al., 2023). A medida que aumentan las diferencias de campo eléctrico provocan gque un chorro
de solucion de polimero salga de la punta del capilar hasta el plato colector donde se colectan las
nanofibras durante el proceso. Debido a las interacciones electrostaticas e inestabilidades
dinamicas el chorro de solucién polimérica es alargado, mientras el solvente se evapora para que
finalmente, las fibras se solidifiquen a su llegada al colector. (Campana et al., 2019; Duque
Sanchez et al., 2014).

El movimiento de batido debido a las interacciones electrostaticas hace que las cadenas de
polimero en la solucién se estiren y se deslicen entre si, o que da como resultado nanofibras
ultrafinas, esta técnica permite la posibilidad de controlar la composicion, estructura y las
propiedades mecanicas del andamio al modificar alguno de sus parametros (Bae et al., 2013; A.
Haider etal., 2018; S. Haider etal., 2013). Los andamios de nanofibras electrohiladas son
dependientes de algunos pardmetros, los cuales se dividen en tres categorias: pardmetros de
maquina, pardmetros de material y parametros ambientales. EI campo eléctrico aplicado, la
distancia entre la aguja y el colector, el caudal y el didmetro de la aguja son parametros de la
maquina. El tipo de solvente, la concentracion de polimero , la viscosidad y la conductividad del
material son parametros del material. La humedad relativa y la temperatura son parametros
ambientales (Refate et al., 2023).

Todos los parametros antes mencionados tienen un impacto en la produccion de fibras de
electrohilado suaves y sin perlas, por lo tanto, es importante comprender completamente los
impactos de todos estos parametros clave para obtener un mejor conocimiento del proceso de
electrohilado y la produccién de nanofibras poliméricas (Y. Jang et al., 2020; Miranda, 2017).
La concentracion de la solucion siendo uno de los parametros determinantes en las morfologias
de las fibras debido a su influencia en la viscosidad como en la tension superficial, ya que el
diametro de las fibras es directamente proporcional a su viscosidad e inversamente proporcional
a la conductividad del polimero, del mismo modo que a menor tension superficial de una solucién
se obtienen fibras sin presencia de cuentas, denomindndole asi a la deformacion de la fibra en
forma redondeada (Duque Sanchez etal., 2014). En la figura 6 se muestran la estructura
especifica del sistema con la finalidad de obtener buenos resultados de electrohilado, en este caso
la estructura es la tradicional de manera horizontal. Sin embargo, con la finalidad de mejorar los
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parametros de electrohilado se han ido realizando modificaciones en el tipo de posicidn, distancia
al colector, entre otros.

' Colector.
Jeringa con solucién del 1 Jeringa con solucién del
I

polimero. polimero.

—

: " Nanofibras
Yol Nanofibras

___Colector.

Figura 6. Diagrama esquematico del electrohilado. (Mortimer & Wright, 2017)

Los andamios con nanofibras electrohiladas pueden guiar la adhesion celular, alineamiento,
infiltracion, diferenciacion debido al control de sus parametros y las alternativas de polimeros a
utilizar o solventes (Y. Jang et al., 2020; Khang, 2017; Refate et al., 2023).

2.1.1.  Interaccién de un andamio electrohilado con el cuerpo
humano

Un andamio, es definido como una biomaterial tridimensional, poroso y solido que actia como
una matriz temporal para la proliferacion celular (Dhandayuthapani etal., 2011; Quijano-
Mendoza et al., 2021). Chen et al., 2002 plantea que para que este sea apto para la ingenieria de
tejidos se deben cumplir con ciertos parametros dentro de los cuales se encuentra:

e Lasuperficie debe tener la porosidad adecuada para permitir la adhesion celular e iniciar
la regeneracion de la matriz extracelular permitiendo una distribucion espacial celular
para facilitar la formacién homogénea de tejido.

e El andamio debe permitir la retencién de las funciones de células diferenciadas. De igual
manera debe promover el crecimiento celular.

e Este debe ser biocompatible y biodegradable

e El material debe tener propiedades mecanicas similares a las del tejido que se quiere
generar.

De las caracteristicas antes mencionadas, se describe a la adhesion celular como un proceso con
interacciones fisicas, quimicas y bioldgicas que son relevantes en la regulacion de
comportamientos celulares, tales como; proliferacion, diferenciacion y modulacién de migracion
celular parametros que se pueden ver afectados por el tipo de topografia de la superficie de un
biomaterial. El electrohilado debido a sus caracteristicas, permite construir una topografia similar
a la matriz extracelular, debido al tamafio de las fibras que son menores que la mayoria de las
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células, las células pueden adjuntarse a estos andamios para la absorcion de iones o proteinas
(Khang, 2017).

Mientras que en el caso de la alineacion celular debido a la capacidad de la técnica de
electrohilado de controlar la orientacion celular nos permite influir en la proliferacion celular y
favorecer el crecimiento y funcion del tejido. Los didmetros de la fibra, los cuales se encuentran
altamente relacionados con el area del poro pueden afectar la infiltracion celular en cultivos in
vitro (Khang, 2017).

2.1.2.Aplicaciones de las membranas electrohiladas

Las aplicaciones de la técnica de electrohilado en el area médica son determinadas debido a su
viabilidad y proliferacion celular, los cuales son factores correlacionados directamente con la
porosidad y tipo de polimero con el que estas nanofibras son producidas. Algunos ejemplos de
estas aplicaciones en donde se menciona dichas correlaciones son las membranas electrohiladas
de acido hialurénico empleadas para la regeneracion de cartilago obtenidas por medio de la
técnica de blowing-assisted, la regeneracidn de nervios, arterias, piel, huesos y cartilagos con
membranas electrohiladas de alginato (Alcalde et al., 2020).

Sin embargo, las caracteristicas propiedades y ventajas que esta técnica de obtencion de fibras
otorga no se limitan Unicamente al area médica, esta técnica puede ser utilizada para componentes
electronicos, en el area de alimentos dentro de la mejora de suplementos, envases alimentarios
(Cushen et al., 2012). Otra aplicacion es dentro del area de textiles en donde hilos electrohilados
son incorporados a los tejidos con la finalidad de aumentar su resistencia. Adicionalmente, se
han introducido nanoparticulas de plata (AgNPs) las cuales tienen amplia actividad
antibacteriana, antifungica y antiviral, estas particulas son incorporadas a los textiles mediante
inmersion aplicados a materiales quirdrgicos (Khoddami et al., 2011; Robles et al., 2014). En la
Figura 9 se muestra una de las aplicaciones del electrohilado en medicina, en esta figura podemos
visualizar que, aunque el polimero electrohilado es el mismo, la morfologia de las membranas es
muy diferente lo cual se debe a los pardmetros de electrohilado e incluso algunas pequefias
variaciones en la composicion en el polimero.

Figura 7. Micrografia SEM de electrohilado de PCL/CS (policaprolactona y quitosano) disueltos en
TFA(trifluoroacético) (Sanchez et al., 2016)
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2.2. Biomateriales

Los materiales son los productos compuestos por sustancias 0 mezclas de varias sustancias utiles
para la actividad tecnolégica que se obtienen de la transformacion de las materias primas.
Los biomateriales pueden ser definidos como cualquier sustancia o combinacién de sustancias
ya sea de origen natural o artificial necesarias para fabricar dispositivos que aumenten o
remplacen algun tejido, 6rgano o funcion del cuerpo humano o de un sistema vivo que se
encuentre en contacto con fluidos biologicos de manera segura, econémica y fisiolégicamente
aceptable (Doddoli & Ayala, 2022). Sin embargo, los biomateriales no se refieren Gnicamente a
lo implantable o la restauracion de tejido vivo, un biomaterial es todo aquello que se encuentre
de manera constante o intermitente en contacto con fluidos del cuerpo humano (Park, 1984).

Un biomaterial debe cumplir algunas caracteristicas como es la biocompatibilidad, definida como
una propiedad que permite que el organismo no la rechace o se vea afectado por su
funcionamiento. Esta caracteristica de los biomateriales influye en diversas caracteristicas como
las propiedades superficiales del cuerpo humano e interacciones mecanicas, asi como factores
fisicos, quimicos, electroquimicos. Otra de nuestras caracteristicas principales es la
biofuncionalidad, la cual nos dice que el material debe cumplir con la funcion bioldgica para la
que fue disefiado (Doddoli & Ayala, 2022). Mientras que los biomateriales biodegradables son
aquellos que se desintegran debido a degradaciones macromoleculares con dispersion in vivo,
esta ocurre debido a que el biomaterial se encuentra en presencia de elementos bioldgicos, como
el agua y enzimas que afectan de manera directa la composicién. En el caso de los andamios
electrohilados, la tasa de degradacién del biomaterial debe coincidir con la tasa de propagacion
y proliferacién de las células implantadas del tejido especifico, tal que, al crearse el nuevo tejido
ya no debe existir el biopolimero dentro del cuerpo del individuo (Chung et al., 2009; Quijano-
Mendoza et al., 2021).

Cuando se hace uso de un biomaterial para cubrir una necesidad es necesario que se comparen
las caracteristicas que tiene dicho biomaterial cotejandolo con los requerimientos que se requiere
que cumpla dentro del cuerpo humano, de tal modo que, aunque no cumpla con todos estos,
cumpla con los més bésicos para los que se espera que este funcione, es decir el biomaterial
empleado en cubrir una funcidn especifica debe ser similar en composicién a aquel que se quiere
remplazar. Para evaluar si un material puede ser un biomaterial, se le realizan diversas pruebas
para considerar si estos cumplen con las caracteristicas basicas de un biomaterial, dentro de las
cuales tenemos pruebas toxicologicas, pruebas de tejido estructural funcional, patologia, que
cumpla con las consideraciones anatdmicas del sitio de implante, requerimientos mecanicos,
ética, regulacion, entre otras (Park, 1984).
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2.2.1.  Clasificacion y aplicaciones de los biomateriales

Un biomaterial puede ser clasificado de acuerdo con su actividad o reactividad dentro del sistema
vivo lo cual se refiere a la respuesta ya sea directa o indirecta de su hospedador o anfitrién, dando
lugar de este modo a los conceptos: bioactivo o bioinerte. Como se encuentra explicado en el
mapa de la Figura 10 donde se explican cada uno de los términos anteriores.

Bioinerte

«Si su funcion se encuentra restringida

Unicamente por el remplazo de una o varias
funciones de un organo. Por ejemplo, las
valvulas cardiacas.

Figura 8. Tipo de biomateriales. (Migonney, 2014; Park, 1984)

En términos de biomateriales, algunos autores han mencionado de manera estricta que ningun
biomaterial es bioinerte debido a que cualquier material introducido al cuerpo humano o en
contacto con este producird una respuesta ya sea buena o mala. La definicion “Respuesta del
anfitrion” en biomateriales son todas las respuestas del cuerpo de un ser humano siguiendo la
implantacion de un biomaterial. Actualmente existe un campo de investigacion sobre el cual
muchas de las aplicaciones biomédicas son disefiadas o surgen, este campo denominado
biomimética es el campo que se refiere a las tecnologias novedosas desarrolladas a través de la
transferencia de funciones de sistemas bioldgicos o adaptados a través de una inspiracion
bioldgica, aunque este campo no se encuentra Unicamente aplicado al area de la salud es de
mucha relevancia para el desarrollo de la biomedicina. EI campo de la biomimética tiene una
estrecha relacion con los biomateriales, debido a la generacion de tecnologias que se inspiran en
estructuras ya conocidas, tal es el caso de los andamios electrohilados los cuales tienen una gran
similitud con la morfologia de matrices extracelulares (Lepora et al., 2013).

Los biomateriales se dividen en biopolimeros, bioceramicas, biometales y sus materiales
compuestos. El uso de estos biomateriales se encuentra determinado por la aplicacion a la cual
seran aplicados, por lo que se consideran sus propiedades y desventajas. Los materiales
biopolimericos tienen buena biocompatibilidad y procesabilidad, sin embargo, la resistencia
mecanica es relativamente baja por lo que son ampliamente utilizados en implantes quirargicos
como membranas protectoras, ejemplos de estos son las membranas electrohiladas. Los
materiales bioceramicos tienen buena compatibilidad y conductividad, dentro de sus desventajas
se encuentra su fragilidad y baja tenacidad, debido a esto tradicionalmente son utilizados para
rellenar y restaurar defectos 0sos y dentales, e incluso en la ingenieria de tejidos blandos. Los
materiales biometalicos a pesar de la dificultad de control en su tasa de degradacion tienen buenas
propiedades mecanicas, estabilidad fisica y quimica, biocompatibilidad lo que los hace
excelentes candidatos para componentes estructurales. La Ultima clasificacion, siendo la de
materiales biocompuestos esta orientado a la fijacion de fracturas, remplazo de cartilagos,
tendones y ligamentos; este tipo de material busca combinar las mejores propiedades de los
biomateriales con la finalidad de que esta nueva estructura cumpla los requerimientos para los
cuales son disefiados (Ratner & Bryant, 2004).
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Entre algunos de los usos que se les da a los biomateriales dentro de la medicina se encuentran:
los implantes médicos, los injertos, articulaciones artificiales, implantes dentales asimismo
métodos que promueven la curacién de tejidos humanos, suturas, clips, parches dérmicos,
andamios celulares para la regeneracion de tejido formados por un soporte de células hecho de
uno o mas biomateriales al que se le afiaden células del paciente, moléculas bioactivas, nanofibras
o0 nanoparticulas. (Doddoli & Ayala, 2022) Un término mas relacionado a los biomateriales es el
termino: material biomédico, que se encuentra representado por un componente de cualquier
dispositivo biomédico aplicado con o sin contacto intimo con tejido vivo (Migonney, 2014).

2.3. Ingenieria de tejidos

De acuerdo con lo ya mencionado, la finalidad de el porometro de flujo capilar desarrollado
dentro del instituto es lograr impulsar y facilitar las investigaciones en el area de Ingenieria de
Tejidos dentro del Instituto de Investigaciones en Materiales en el departamento de Polimeros.
Es importante mencionar que la Ingenieria de Tejidos definida como un campo multidisciplinario
que aplica principios de fisica, quimica, ingenieria y de ciencias de la salud para desarrollar
sustitutos biologicos que restauren, mantengan o mejoren la funcion de un 6rgano o un tejido
(Meyer et al., 2009) presenta la oportunidad de que el implante introducido que se detecta como
un cuerpo extrafio, se remplace por un tejido natural (Migonney, 2014).

La ingenieria de tejidos es un campo interdisciplinario emergente que tiene como objetivo
regenerar, reconstruir y reparar tejidos u 6rganos dafiados o perdidos en humanos utilizando una
combinacién de células, andamios y sefiales bioquimicas. Los cimientos de la ingenieria tisular
recaen en tres elementos basicos, también conocidos como la triada de la ingenieria de tejidos:
las células, las moléculas bioactivas y los andamios biocompatibles y bioabsorbibles que
proporcionan entornos para que las células de interés crezcan de manera sistematica y produzcan
nuevos tejidos/érganos viables y funcionales (Ameer etal., 2019). Dentro del area de la
ingenieria de tejidos hay algunos parametros de relevancia dentro de un andamio o membrana
electrohilada que seria: la naturaleza, arquitectura, propiedades mecéanicas del andamio, el
tamafio del poro, la porosidad, el didmetro de los poros y el diametro de la fibra, ya que estos
tienen un efecto sobre la union, la propagacion, la proliferacion y la diferenciacion celular. Es
decir, los avances dependen de los andamios y sus caracteristicas, las células participantes y la
regulacion de factores bioactivos (Ameer et al., 2019; Migonney, 2014).

2.3.1.  Aplicaciones del electrohilado y los biomateriales en la
ingenieria de tejidos

Debido a sus propiedades, los biomateriales han sido utilizados en nanofibras electrohiladas de
ingenieria en diferentes tipos de tejidos como son: cardiaco, piel, nervios, 6seo, vascular y
cartilago. Investigadores han usado polimeros sintéticos y naturales como quitosano, colageno,
policaprolactona (PCL), acido poliglicolico (PGA), poliacido (lactico-co-glicélico) (PLGA) (Fu
et al., 2014). Los miembros de la familia de los poli(alfa-hidroxiacidos), incluidos los &cidos
glicdlico, lactico y sus copolimeros son una clase clave de polimeros biodegradables con un
potencial prometedor en el campo biomédico (Gunatillake et al., 2006; Huang et al., 2020;
Rahmati Nejad etal., 2020). Por lo tanto, mediante la regulacion de los parametros de
electrohilado, cualquier polimero biodegradable y biocompatible puede electrohilarse para
aplicaciones biomédicas (Piskin etal., 2007). Ademas, las nanofibras electrohiladas pueden
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potencialmente dirigir las respuestas celulares y moleculares después de la implantacion (Wang
et al., 2020).

El electrohilado se puede utilizar para crear andamios 0 membranas nanofibrosas de varias
formas, como nucleo-capa, hueco, poroso y panal (Rahmati Nejad et al., 2020). Los andamios
generados son prometedores debido a sus similitudes estructurales con la matriz extracelular
natural (ECM por sus siglas en inglés), en un caso se disefiaron algunos sistemas de hidrogel de
nanofibras 3D para la administracion de agentes terapéuticos para la regeneracion directa de
axones para el tratamiento de lesiones de la médula espinal. Los autores informaron que las
nanofibras imitan las propiedades topogréaficas de la ECM natural mas de cerca que los hidrogeles
y las estructuras de tamafio micrométrico. Debido a la gran superficie especifica y la estructura
porosa, las células tienen una gran tendencia a proliferar y diferenciarse en una superficie de
nanofibras. Ademas, el area de superficie alta de las nanofibras permite una mayor adsorcion de
proteinas en la superficie y también promueve un sitio de formacién de unién mas alto (Choong
et al., 2015; Nguyen et al., 2017; Rahmati et al., 2021).

Usando el electrohilado, los investigadores desarrollan andamios nanofibrosos con diferentes
formas y propiedades, como nanofibras de nucleo-envoltura, altamente porosas y multicapa
(Nguyen et al., 2017; Rahmati Nejad et al., 2020). Las estructuras core-shell se utilizan para
fabricar andamios nanofibrosos. Esta estrategia permite la inclusion de agentes bioactivos, como
bacterias, enzimas, farmacos, virus y proteinas, dentro del nucleo y controla su cinética de
liberacion. La configuracion de electrohilado de nucleo-carcasa coaxial se encuentra entre las
configuraciones mas comunes utilizadas para fabricar tales estructuras. Esta técnica involucra
dos soluciones separadas (generalmente, un polimero hidrofébico y una solucion de factores
bioactivos solubles en agua) que se pueden co-electrohilar sin mezclar directamente utilizando
dos jeringas alineadas (Gunatillake et al., 2006; Nguyen etal., 2017; Rahmati etal., 2021,
Yazdanpanah et al., 2014).

Un ejemplo de campo de aplicacion de la ingenieria de tejidos es el area cardiaca donde se han
utilizado polimeros sintéticos y naturales para fabricar membranas electrohiladas, donde en este
caso los biomateriales deben tener tasas de degradacion ajustables, una porosidad Optima,
biocompatibilidad y propiedades elastoméricas. Dentro de esta rama, existe una preferencia por
el uso de la poli (e-caprolactona) o también denominada PCL en aplicaciones biomeédicas
(Miranda, 2017).
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2.4. Porosidad, porometria y porosimetria

Los andamios o membranas ideales tienen que permitir la adhesion, el crecimiento, la
diferenciacion y la colonizacién de células para obtener un nuevo tejido que tenga la misma
funcionalidad que el reemplazado debido a esto generalmente es un biomaterial poroso. La
porosidad (tamafio, distribucion, didmetros) son importantes en el crecimiento y la rehabilitacion
celular, a mayor vascularizacion del érgano objetivo, mayor es el volumen poroso desarrollado
y éarea especifica. (Migonney, 2014) La porosidad se refiere a los espacios vacios entre los
componentes de nanofibras. Estos poros estan ubicados en la superficie o en el interior de las
nanofibras, segun la Sociedad Estadounidense de Pruebas y Materiales (ASTM), la porosidad de
las nanofibras se puede medir mediante diferentes métodos, como porosimetria de mercurio,
porosimetria de extrusion de liquidos, porometria de flujo capilar (CFP) y resonancia magnética
nuclear (RMN) (Roodbar Shojaei et al., 2019).

2.4.1.  Diferencia entre porometria y porosimetria

Dentro de las técnicas anteriores, existen dos palabras a destacar: porometria y porosimetria,
aunque ambas en muchos casos son utilizadas de manera indistinta, una comparacion previa de
porosimetria y porometria mostro que esta Ultima esta sesgada hacia poros mas pequefios (Calvo
etal., 1995; Li et al., 2006). Por lo que en este caso requeriremos definir la porometria; siendo
esta la técnica utilizada para medir la distribucion de tamafio de poro y las propiedades de los
poros en materiales porosos, incluidas las membranas electrohiladas. Esta técnica permite evaluar
la porosidad, el tamafio de poro y la conectividad de los poros en las membranas electrohiladas
(Gribble etal., 2011; S Manickam & McCutcheon, 2012). Existen muchas técnicas de
caracterizacion de estructuras de poros disponibles, sin embargo, la Gnica técnica capaz de medir
todas las caracteristicas de la estructura de los poros relevantes para la filtracion es la porometria
(Akshaya & Krishna, 2010).

La porometria se fundamenta en el flujo de un gas inerte por la muestra, la cual se debe encontrar
comunmente sellada. La presion del gas se incrementa de manera paulatina midiendo las
diferenciales de presién correspondiente a la muestra en estado seco, para después humedecer la
muestra con liquido humectante midiendo de nueva cuenta las presiones diferenciales por medio
de los cuales se determinara la distribucion del poro. La estructura de un porometro utiliza
mecanismos de sellados, transductores de presion, reguladores de presion, transductores de flujo,
controladores de flujo electronicos de alta precision y un sistema de computacién electrénico
para cambiar a rangos de presion y flujo adecuados durante la prueba, para aumentar o disminuir
la presion en los pasos deseados, para ejecutar los procedimientos de prueba en la secuencia
adecuada y para usar los algoritmos apropiados para detectar y adquirir una presion estable y
valores de flujo (Akshaya & Krishna, 2010).

Dentro de la caracterizacion de la porosidad, existe la prueba del punto de burbuja la cual se basa
en el principio de un liquido humectante que se mantiene en estos poros capilares por atraccion
capilar y tension superficial, y la presion minima requerida para expulsar el liquido de estos poros
es una funcion del diametro del poro. La presién en la cual aparece un flujo constante de burbujas
en esta prueba es la presion del punto de burbuja. Es importante considerar que el tamafio de poro
efectivo calculado a partir de este método de prueba se basa en la premisa de que los poros
capilares tienen secciones transversales circulares y no se refiere a la retencion real del tamafio
de particula (Akshaya & Krishna, 2010).
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24.2. Norma ASTM F316-03 (2019)

Algunos de parametros bajo los cuales se fundamente la técnica de porometria de flujo capilar se
encuentran estipulados en la norma ASTM F316-03 (2019), la detalla los métodos de prueba
estandar para las caracteristicas de tamafio de poro de los filtros de membrana por punto de
burbujeo y prueba de poro de flujo medio. Esta norma estipula el procedimiento de determinacién
del tamafio maximo de poro de una membrana, comparacion de los tamafios maximos de poro
de varias membranas, y determinar el efecto de varios procesos como filtracion, revestimiento o
esterilizacion en autoclave sobre el tamafio maximo de poro de una membrana. En la norma
ASTM F316-03 (2019) se encuentran descritos dos tipos de métodos, denominados A 'y B, los
cuales se encuentran explicados en el mapa de la figura 9.

Se presenta un Metodo WAULEHERS Estos métodos
método de prueba B abundancia de prueba
para medir el relativa de un cubren la
didametro de poro tamafio de poro determinacion
limitante maximo especifico en de dos de las
de las membranas una membrana, propiedades del
no fibrosas. definida en tamario de poro
términos del de los filtros de
— — diametro limite. membrana con
El diametro limite tamafios de poro
es gl diametro de maximos de 0.1
un circulo que tiene 2 15.0 um.

la misma area que
la seccion mas
pequefa de un poro
dado.

Figura 9. Tipo de métodos descritos en la norma ASTM-F316-03(2019).

Dentro de la norma ASTM F316-03 Se especifican dos tipos de métodos, el método del punto de
burbuja se basa en la presion necesaria para hacer pasar una burbuja de aire o liquido a traves del
poro mas grande de la membrana. Este metodo proporciona una medida del tamafio de poro
méaximo. Mientras que el método del flujo medio de poros se basa en la medicién del flujo de
liquido a través de la membrana a una presion constante. Se utiliza para determinar el tamafio de
poro promedio y la distribucion del tamafio de poro en el rango especifico de la membrana.
Existen diferencias en algunas férmulas encontradas en diversos articulos, debido a la variacion
de métodos por medio de los cuales se caracteriza la membrana. En el método A para el célculo
de tamafio maximo de poro, en la cual se requiere pasar una burbuja de aire por medio de la
membrana completamente humectada, se realiza mediante la siguiente ecuacion:

_ &
d—p )

o d: diametro limitante, pm,
o y: tension superficial, N/m, (dinas/cm),
o p: presién, Pascales o cmHg,
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o C: Constante 2860 cuando la presion se encuentra en pascales, 2.15 cuando la presion
se encuentra en cmHg, y 0.415 cuando la presion se encuentra en psi.

La porometria de flujo capilar proporciona una técnica simple que permite una medicion rapida
y precisa del tamafio y la distribucién de los poros. En una medicion de porometria de flujo
capilar, un gas que no reacciona fluye a través de una muestra seca y luego a través de la misma
muestra después de haberla humedecido con un liquido de tension superficial conocida. El
cambio en la tasa de flujo se mide en funcién de la presion tanto para procesos secos como
himedos. Debido a la °baja presion aplicada durante el proceso, la estructura porosa de las
membranas de nanofibras no se distorsiona (Li et al., 2006) A partir del aumento concomitante
en la tasa de flujo volumétrico o velocidad de flujo a través de la muestra, se puede derivar una
distribucion de tamafio de poro acumulativa. Suponiendo que los poros tienen una seccion
transversal idealmente circular, la relacion entre la presion diferencial 4P y el poro vacio mas
pequefio dporo Viene dada por la teoria capilar clasica, como la definimos anteriormente:

__4ycosf
dporo — P ©)

Con correcciones requeridas para una morfologia de poro no ideal, esta férmula se determina
considerando el punto burbuja, sin embargo, esta se puede simplificar como lo consideramos

. 4yB :
anteriormente  dyo0 ==  donde B es una constante capilar. En algunos casos se
AP

. , , 4yBcos6
considerara la Formula d,,r, = u
AP

humectante como Galwick, y B es un factor de forma para los poros. B = 1 para poros
cilindricos; para medios fibrosos, PMI asume un valor de B = 0,715.

donde se considera a 8 = 0° para un fluido

Aunque dentro de la norma si se considera la constante capilar. Sustituyendo los factores
de conversion de presion y constante capilar tendremos las formulas de didametro del poro,
dependiendo las unidades de la presion.

v' cmHg
'2.145]/(%)-

d=|——= *

P(cmHg)
v’ psi
_0.415y(dy—:l:5)-

d= |——em’ (5)

P(psi)

v" Pa

P L) ©)

P(Pa)

Suponiendo ademas que la tension superficial y y el angulo de humectacién 6 son constantes
para toda la superficie interna del medio, la distribucion del tamafio de los poros se puede calcular
a partir de la relacion de las respectivas tasas de flujo de aire volumétrico a través del medio seco
y hiimedo, obtenida en el mismo Ap:

30



Q(4P) = 1 — Lnumeno (7)

Vseco

Q(AP) es la distribucion del nimero acumulativo de diametros de poro (equivalentes) dporo. El
didametro de poro mas grande (es decir, en Q = 1) corresponde al punto de burbuja (como se
define, en ASTM F316) y es relativamente facil de establecer. Por otro lado, el didmetro de poro
mas pequefio (en Q = 0) depende del maximo AP sostenible por el medio y posiblemente otros
factores externos.

Sin embargo, en la norma encontraremos la siguiente formula en donde es necesario seleccionar
los limites del rango de tamafio de poro que se estd evaluando. Sustituimos los limites
individualmente en la formula de tamafio de poro contra su respectiva presion y obtenemos sus
respectivas presiones.

Q _ [(flujo himedo h) _ (flujo ht’lmedol)] %100 (8)

flujo secop, flujo seco;

Donde

Q: flujo del filtro, %,

I: limite inferior de presién
h: limite superior de presion.

La distribucion del tamafio de poro del flujo capilar (g(s)) se estimé diferenciando con respecto
a la presion la relacion entre la tasa de flujo de gas a través de una muestra himeda y la de una
muestra seca, y convirtiéndola en diametro de poro utilizando el método de Young- Ecuacién de
Laplace, es decir (Choong et al., 2015):

g9(s) = (— #) (=) 9)

En esta técnica, se considera la caida de presion a través de la membrana, tanto para la membrana
seca como para la membrana completamente infiltrada con un fluido humectante, Fary(4P) y
Fwet(4P), respectivamente (Choong et al., 2015).
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2.4.3.  Sustento matemaético de la porometria

En la técnica de porometria, el caudal de gas a través del material poroso se mide en funcion de
la caida de presion a través de la membrana, tanto para la membrana seca como para la membrana
totalmente infiltrada con un fluido humectante, (tension superficial ¢ = 15,9 dinas cm™), Fseco
(AP) y Framedo (AP), respectivamente. La caida de presion cuyo resultado se asocié con el
"diametro medio del poro del flujo™ (Choong et al., 2015).

Fhumedo(AP) _ l
Fseco(AP) 2 (10)

Es convencional convertir la presion medida en didmetro de poro asumiendo que la ecuacion de
Young-Laplace para un poro cilindrico.

__ 4Bycosf
s=— (11)

Donde:
e El angulo de contacto 0= 0° supuesto para un liquido humectante como Galwick
e Besun factor de forma para los poros. B =1 para poros cilindricos; para medios fibrosos.

La "distribucion del tamafio de poro del flujo capilar" (g(s)) se estimo diferenciando con
respecto a la presion la relacion entre el caudal de gas a través de una muestra himeda y la de
una muestra seca, y convirtiendo el diametro de poro utilizando la ecuacion de Young-Laplace
(Choong et al., 2015), es decir:

AL\ (aar

g(s) = - (T) (E) (12)
Por lo que tomando como base la Ley de Laplace, la cual relaciona el cambio de presiones en la
superficie que separa dos fluidos de distinta naturaleza, de acuerdo con el principio en el que se
basa, cuando la energia libre interfacial liquido-solido es menor que la energia libre interfacial
solido-gas, el liquido humectante reduce la energia libre del sistema al llenar espontaneamente
los poros del sélido. (Jena & Gupta, 2003) La aplicacion de presion de un gas que no reacciona
sobre el liquido humectante en el poro puede eliminar el liquido del poro ya que este no sale de
manera espontanea del andamio. Se ha demostrado que la presidn necesaria para desplazar los
liguidos humectantes de los poros viene dada por la siguiente relacion (Akshaya & Krishna,
2010):

p = ycos6 [?] (13)

poro
Considerando:

o pes lapresion diferencial del gas a través del liquido humectante en el poro,
o Y es latension superficial del liquido humectante

o 0 eselangulo de contacto del liquido en la superficie del poro

o dV es el volumen de liquido desplazado por el gas en el poro
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o dS es el aumento del area superficial sélido/gas debido al desplazamiento del liquido.

El término [Z—i] estd relacionado con el tamafio del poro. El tamafio de los poros de seccion
transversal no circular se expresa en términos del diametro de poro equivalente, d, considerando
que para un poro circular [Z—‘SI] = % por lo que la relacién anterior seria (Akshaya & Krishna,
2010):

p =122 (14)

2.44.  Sustento matematico de la porometria de flujo capilar

En el caso de la porometria de flujo capilar, al involucrar en su proceso el uso de un liquido
humectante requiere nuevas consideraciones. Sin embargo, el utilizar un liquido de baja tension
superficial simplifica considerablemente la ecuacion porque el &ngulo de contacto de los liquidos
de baja tension superficial es cercano a cero (Jena & Gupta, 2003). Esta técnica es utilizada en
el método de flujo himedo/seco, ya humedecida se coloco en una cdmara sellada a través de la
cual fluye el gas (aire seco). El caudal es cero al principio porque todos los poros estan
bloqueados por el liquido humectante. Cuando la presion es suficiente para eliminar el liquido
de los poros més grandes, el flujo ya no es cero y se registra el punto de burbuja. A medida que
aumenta la presion, los poros mas pequefios se desbloquean y el caudal de gas aumenta hasta que
toda la muestra se seca. La presion acumulativa necesaria para que el gas fluya a través de la
muestra himeda se utiliza para calcular los diametros de los poros. La relacion entre la presion
necesaria para desplazar liquidos de muy baja tension superficial de los poros y su radio viene
dada por la siguiente relacion (Lalia et al., 2013).

AP =2 6ap =" (15)
r d

donde, y es la tension superficial del liquido humectante.

Las tasas de flujo de gas a través de una muestra humeda son cero a presiones diferenciales bajas,
porque todos los poros estan bloqueados por el liquido humectante. A altas presiones, el gas
elimina el liquido de los poros y fluye a través de los poros vacios. Con el aumento de la presion
del gas, los poros mas pequefios se vacian y aumenta el caudal de gas por lo que podemos decir
que la presién que se aplica para vaciar los poros es inversamente proporcional al tamafio de esos
poros. En otras palabras, los poros mas grandes requieren menores presiones que poros mas
pequefios. Ademas, también se mide el flujo volumétrico a través de los poros que se vacian. Las
presiones necesarias para que el gas fluya a través de la muestra himeda se utilizan para calcular
los didmetros de los poros mientras que los caudales de gas a través de las muestras himedas y
secas se utilizan para calcular la distribucion de poros. El flujo a través de la muestra seca se
utiliza para calcular la permeabilidad al gas y el area de la superficie envolvente (Akshaya &
Krishna, 2010).
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La técnica de porometria capilar tiene un sustento matematico similar a la porometria antes
descrita. Debido a que esta es un tipo de porometria, sus bases se encuentran fuertemente
relacionadas. La porometria de flujo capilar toma como parametro indispensable la medicion de
la presion necesaria para hacer pasar el gas a través de una membrana porosa llena de liquido. A
medida que aumenta la presion del gas, llegara a un punto en el que la presion aplicada supera la
tension superficial del liquido en el poro, que tiene el tamafio de cuello maximo y empuja el
liquido fuera del poro, lo cual se encuentra ejemplificado en la Figura 10, en la cual encontramos
las paredes de la muestra de color azul y los espacios del poro por donde atravesara el flujo de
color rosa. Dichos espacios de las membranas seran aquellos que se encuentren ocupados por
liguido humectante cuando las muestras se encuentren humedecidas, de esta figura también
podemos rescatar que los poros seran vaciados del mas grande al mas pequefio al ir aumentando
el caudal de flujo de gas. (Akshaya & Krishna, 2001).

Flujo Flujo Flujo

I

Gas bajo presion

[ Muestra
[C Liquido humectante

Figura 10. Principio de la porometria de flujo capilar. (Vergauwen et al., 2014)

El tamafio de los poros se calcula a través de la ecuacion de Washburn dada como (Akshaya &
Krishna, 2001):

AP = M (16)

AP es la presion aplicada
D es el tamafio del cuello del poro
Y es la tension superficial de la interfase aire-liquido

0 es el angulo de humectacion con la matriz sélida de la membrana
SF es el factor de forma.

o O O O O

La porometria de flujo capilar permitira obtener datos experimentales que vistos de manera
grafica nos dardn una curva seca, himeda y semiseca. Primero se realiza la corrida “humeda”
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aplicada cuando la muestra esta humedecida la cual finaliza cuando todos los poros han sido
vaciados, es decir, cuando el sistema alcanza la maxima presién. Se ejecuta una segunda corrida
“seca” que es cuando esta se encuentra en un estado seco, mientras que la curva “semiseca” los
valores de caudal y presion son reducidos a la mitad. La informacion obtenida puede ser utilizada
para obtener varios parametros del tamafio de los poros relacionados con flujo, distribucion de
tamario de poros, y permeabilidad de gas (Agarwal et al., 2022).

La curva seca muestra la variacion del caudal con diferencial de presion, esta se llama seca debido
a que todos los poros de la muestra estan libres del liqguido humectante y estan abiertos para el
flujo de gas, mientras que la curva himeda se produce con el flujo resultante de la expulsion del
liquido humectante de los poros a distintas presiones (Agarwal et al., 2022) y este varia con la
diferencial de presién. La curva semiseca se calcula a partir de la curva seca para producir la
mitad del caudal a través de la muestra a una presion diferencial determinada. La presion a la que
se cruzan las curvas himeda y semiseca da el didmetro medio de poro del flujo, y el poro mas
pequefio detectable se obtiene a partir de la presion a la que la curva himeda se encuentra con la
curva seca. El flujo comienza cuando se vacia el poro mas grande, lo cual sucede a presiones
bajas en donde encontramos el denominado como “punto burbuja”. (Akshaya & Krishna, 2010).
La curva himeda produce la mitad del flujo a través de la muestra seca a cualquier diferencial de
presion. Existe una presion de flujo medio, la cual se localiza cuando la curva humeda y seca
tienen el mismo flujo, con esta se logra calcular el didmetro de poro de flujo medio.

Caracteristicas de los poros obtenidas de las pruebas
e Punto burbuja
e Tamafio de poro
« Distribucién de poros
e Densidad de poros
« Porcentaje de flujo de poros distribucion

2.4.5. Relacién diametro del poro-porosidad y pardmetros
relevantes en la porometria

El didmetro de poro de flujo medio es uno de los pardmetros que logra ser determinado por el
porometro de flujo capilar, el cual se reconoce a una presion de flujo media, el punto en el que
se cruzan la curva humeda y la curva semiseca (Figura 11). En el flujo himedo, el vaciado de
poros comienza desde el mas grande (punto de burbuja) hacia el mas pequefio a medida que
aumenta la presion del aire. La media numérica es el promedio estadistico de los diametros de
los poros. Dado que se requiere una presién méas baja para que fluya a través de los poros mas
grandes que por los méas pequefios, el didmetro medio del poro del area puede proporcionar una
mejor indicacion de qué poros seran realmente relevantes en una aplicacion de filtracion (Li et al.,
2006).

Se ha encontrado una relacién entre el didmetro de fibra y la porosidad. La relacién depende

completamente de la disolucién y sus parametros de hilado. La porosidad se puede variar a través
de modificaciones de la composicion del solvente, de la temperatura de las soluciones de hilado
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gue producen fibras humedas en la deposicion, pero también a través de modificaciones de la
geometria de la seccion transversal. Se conoce que los parametros principales que se pueden
aprovechar para controlar los didametros de las fibras son la concentracién de polimero en la
solucion de hilado o la velocidad de alimentacion, aunque el campo aplicado o la distancia entre
la matriz son pardmetros que podria usarse para controlar los didmetros (Hussain et al., 2010).

120
100 P Curva seca
Rango de tamaio de poro Ciarva liinads
80 A
= ™ ) .
Curva semi-seca
Tasa de g
. '/
(L/min) 40 e
r o =i
20 i
. ’&'4{' Diametro medio de poro
0 5 10 16 20 25
Punto burbuja, correspondiente Presion (PSI)

al poro de didametro maximo

Figura 11. Grafica obtenida de una porosimetria de flujo capilar con 1100-AEHXL Capillary Flow porometer.
(Li et al., 2006)

Dentro de las membranas o andamios electrohilados existen diferentes morfologias de acuerdo
con su porosidad, por lo que es necesario conocer las geometrias que encontraremos.

o El denominado didmetro del poro es el diametro mas pequefio en la garganta del poro.
Por lo tanto, se necesita la presion mas alta para desplazar el liquido en la garganta del
poro.

o La presion medida para la iniciacion del flujo de gas a través de un poro produce el
didmetro de la garganta del poro. Un poro puede tener muchos diametros, pero la
porometria mide solo un diametro por poro, su diametro de garganta.

Es necesario considerar que el poro con el didmetro de cuello mas grande de los poros pasantes
es el primer poro que se vacia por el aumento de presion del gas, para iniciar el flujo a través de
la muestra humeda; dicha diferencia de presion requerida se denomina “presion del punto de
burbuja”, porque a esta presion, las primeras burbujas de aire comienzan a formarse en la
muestra. De acuerdo con el método establecido en la ASTM F-316, la presion de gas mas baja a
la que se observa visualmente que un flujo constante de burbujas se eleva desde el area central
de la muestra es la presion del punto de burbuja (Akshaya & Krishna, 2010).

La presion del punto de burbuja da el didmetro de garganta de poro mas grande, y la presion
diferencial en la que se encuentran las curvas himeda y seca da el didmetro de garganta de poro
mas pequefio de la muestra. Estos dos diametros de poro dan el rango de tamafio de poro,
indispensable para caracterizar nuestra membrana. Otro pardmetro que considerar es la
distribucion de poros, esta se puede expresar como la variacion de la frecuencia del tamafo de
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los poros, porcentaje de flujo o fraccidn de poros con un didmetro de poro determinado (Akshaya
& Krishna, 2001).

Los caudales de gas medidos a través de la muestra seca se usan para calcular la permeabilidad
del gas usando la ley de Darcy. Segun esta ley, el flujo de fluidos a través de medios porosos es
proporcional al gradiente de presion que provoca el flujo. La constante de proporcionalidad
normalmente disminuye al aumentar la viscosidad del fluido (Kolb et al., 2018). Por tanto,
incorporando la viscosidad, la ley de Darcy y en términos de rendimientos de caudal volumétrico:

F=vA=-(2)(2) (17)

l dx

F es el caudal en un volumen a la presion P (m3/s).

v, s la velocidad media del flujo (m/s).

A es el area de la seccion transversal del material poroso a través de la cual fluye el fluido (m?2).
k es la permeabilidad del medio poroso (m?).

| es la longitud del medio poroso (m).

dP/dx es el gradiente de presion a lo largo del medio poroso (Pa/m).

x representa la direccion del flujo o la longitud del medio poroso en la direccion del flujo.

Debido a que los gases son comprimibles, la tasa de flujo de gas se presenta en términos del
volumen de gas a presion estandar (presion atmosférica) y temperatura estandar (273,15 K) que
fluye. A través de ésta y siguiendo las relaciones adecuadas se formul6 la siguiente ecuacion
utilizada para calcular la permeabilidad a partir de tasas de flujo seco como la (curva seca) para
el flujo a lo largo de la direccion del espesor (Kolb et al., 2018).

F=k(35=) (%) @i+ po)lpi = o] (18)
Donde:
o Fes latasade flujo seco (md/s).

k es la permeabilidad absoluta del medio poroso (m?).

u es la viscosidad del fluido (Pa-s).

1 es la longitud del medio poroso (m).

ps es la presion de confinamiento (Pa).

A es el area transversal a través de la cual fluye el fluido (m2).
Ts es la temperatura del yacimiento (K).

T es la temperatura en la superficie (K).

pi es la presion inicial en el yacimiento (Pa).

Po es la presion en la salida del yacimiento (Pa).

0O O O O O O O O O

En un material poroso, el area superficial de los poros pasantes, que permiten que el gas
fluya, se considera el area superficial envolvente. Durante el flujo viscoso de un fluido a través
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de los poros de un material, la velocidad es cero en las paredes de los poros. Por lo tanto, el area
de la superficie envolvente tiene un efecto de retardo en las tasas de flujo de fluidos a través de
los materiales. En consecuencia, el caudal es una funcién del area superficial de la envolvente.
El caudal a través de un poro es proporcional a la cuarta potencia del diametro del poro. Para un
volumen de poro dado, V, el diametro del poro esta determinado por el area superficial del poro,

S (para poros cilindricos: % =0,25 D) (Kolb et al., 2018).

Dentro de algunos estudios se han encontrado algunas fuentes de error como lo fue la volatilidad
de los liquidos humectantes debido a que, aunque sus presiones de vapor sean bajas al utilizarlos
con una combinacion de flujo de aire a través de una matriz porosa pueden llegar a tener un efecto
enorme en la evaporacion. Sin embargo, el despreciar este factor dependera de la velocidad del
escaneo ya que puede resultar siendo un error de magnitud insignificantes en la distribucion del
tamario del poro. (Kolb et al., 2018)

2.5. Composicién de un porémetro de flujo capilar
Dentro de algunas configuraciones del porémetro, se considera que este consta de 3 componentes
esenciales: un portamuestras, un manoémetro diferencial y un dispositivo (como un controlador
de flujo masico) para medir y controlar el flujo de aire. En el porémetro de flujo capilar se deben
considerar al menos dos configuraciones posibles dentro de las cuales tendremos un control
diferente (Kolb et al., 2018):

1. Control por variacion de presion (Ap)
En este caso se varia la presion de flujo suministrada al sistema, mientras que se miden
los cambios de flujo masico del sistema. En el caso de un cambio escalonado en Ap, el
caudal volumétrico se acerca a su nuevo valor desde abajo.

2. Control por variacion de flujo masico (V)
En este caso se varia el flujo masico que entra al sistema, midiendo las diferencias de
presion detectadas. En el caso de un cambio escalonado en V, la caida de presion tiende
a sobrepasarse en las graficas.

Aunque de ambas mediciones se obtienen resultados similares, es importante considerar que la
conexion en el sistema cambia de acuerdo con lo que se busque controlar, el tipo de control, la
viscosidad del liquido y de la estructura del medio. Esto se refleja en la lectura de las gréaficas,
por lo que puede llevar un tiempo en el cual la caida de presion se aproxima asintoticamente a su
nuevo valor estable. En caso de un cambio escalonado en V, la caida de presion tiende a
sobrepasarse mientras que para un cambio escalonado en Ap, el caudal volumétrico se acerca a
su nuevo valor desde abajo como se muestra en el Figura 12. Algunos sistemas debido a su
similitud en componentes se pueden manejar de ambas formas, sin embargo, esto depende de
quien manufacture el porémetro o las necesidades de cada usuario (Kolb et al., 2018).
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Figura 12. Grafica obtenida de una porometria de flujo capilar con control por variacion de presion y
flujo mésico. (Kolb et al., 2018)

En el caso de controlador de flujo mésico, se busca que el sistema se alimente con un flujo de
aire comprimido limpio y seco al portamuestras, a través de uno de los dos controladores de flujo
masico con diferentes rangos operativos mientras se mide la caida de presion en la muestra. Sin
embargo, dentro de uno de los articulos, el inicio de la formacion de burbujas, es decir, el punto
de burbuja se determiné visualmente y se calculd la distribucion del tamafio de poro punto por
punto, segun la ecuacion de las respectivas tasas de flujo de aire de las curvas hiumeda y seca.
Para obtener valores exactamente correspondientes del flujo para un Ap dado, la curva seca se
ajustd mediante un polinomio de segundo orden (Kolb et al., 2018). Mientras que otra de las
configuraciones, de la cual se encuentra el diagrama esquematico de la configuracion en la Figura
13, esta consistié en un portamuestras, controladores de presion de la marca MKS, el suministro
de aire comprimido y un filtro medio, también llamado rigidizador. (Moslehi & Mahdavi, 2019).

Filtro medio

Portamuestras.

MFC 1

Aire
comprimido.

MFC 2

Figura 13. Diagrama esquematico del porémetro prototipo que opera a presiones diferenciales de 0 a 1000 mbar
y flujos volumétricos de 0 a 200 L/min (mediante uno de los dos controladores de flujo masico, MFC). (Kolb et al.,
2018)

La norma ASTM F316 en la cual se basan los articulos antes mencionados, se menciona la
configuracién basica descrita en la Tabla 3. En la Figura 14 se muestra un diagrama de
configuracién para la caracterizacion de material por medio de regulacién de presion, mientras
que en la Figura 15 se encuentra la configuracion a detalle recomendada, especificando el orden
en el cual se sugiere colocar los componentes:
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Tabla 3. Caracteristicas del porémetro simplificado, de acuerdo con la norma ASTM F316

Portamuestras

El cual consta de:
o Unabase A
o Undisco de bloqueo B
o UnO-ringC
o Undisco de soporte D
o Unaentrada de gas E.

El disco de soporte debe tener 2 capas y consta de una malla fina y
una placa de metal perforada para mayor rigidez. El diametro del
filtro de prueba puede ser de 25 0 47 mm.

Mandmetros (y manémetro de mercurio si se requiere)

Seleccionado de tal manera que cubra el rango de presiones necesario
para los tamarfios de poro bajo investigacion.

Figura 14.

Indicador de presion. .
/" Figura15.

Colector

Una véalvula micrométrica de
control de flujo capaz de
proporcionar un aumento lineal de
la presién y un lastre de gas de al
menos 16 000 cm? de capacidad.
Sin embargo, para
determinaciones menos precisas,
se puede usar el aparato
simplificado.

Punzén de metal
Utilizado para cortar un filtro de
tamafio adecuado de la hoja de
prueba para que encaje en el
soporte del filtro de prueba.

Deposito de fluido
’ [— Disco de soporte

‘ -et+—B
] ,

A

Fuente de presion de
aire.

Regulador.

C
O-Ring

F
2"  Disco filtro

Figura 14 y 15. Diagrama esquemaético del porémetro y sistema de flujo de aire simplificado, de acuerdo con la

norma ASTM F316

Mientras que la configuracion para una medicion por medio del punto burbuja es similar, aunque
no en absoluto, dentro de la norma se describen los siguientes componentes y configuracion

mostrada en la Figura 16.

v Fuente de Presion de Gas Limpio.
Con regulacion (aire filtrado o nitrogeno).
v" Mandmetro (o juego de manometros)

Los cuales deben cubrir el rango de presion necesario para los tamafios de poro en

estudio.



v' Portafiltros cerrados
Los portafiltros de 25 mm. En algunos casos se utilizan dos portafiltros con la finalidad
de eliminar la tarea de limpiar el portafiltros después de una determinacion del flujo de
aire hiumedo. Se puede usar una valvula de gas de dos posiciones para cambiar la presion
del gas de soportes secos a himedos.

Indicador de presion.

Portamuestras
humedo.

Vilvula de 2
posiciones.

Fuente de
presion de :‘

aire.

Trampa de

Regulador. aceite.

Detector de punto

. Portamuestras :
Dos portamuestras burbuja.

S€CO.

Figura 16. Diagrama esquematico del porémetro de acuerdo con la norma ASTM F316 considerando tener dos
portafiltros.

Mientras que en la Figura 17 se muestra el diagrama esquematico de un porometro con solo un
portamuestras, este diagrama corresponde al método B.

v Conjunto de Rotametros
Cubriendo el rango de 0 a 100 L/min.
v" Probeta y Tubo Capilar
v" Trampa de fluido en linea
Para proteger los rotametros del fluido.
v Accesorios, mangueras, conectores y tuberias apropiados para ensamblar el aparato.
v Registrador x-y
Este nos ayudard a graficar los resultados de la prueba de poro de flujo medio.

Indicador de presion.

Rotametro.

Portamuestras.

Fuente de
presion de
aire.

Trampa de
aceite.

Regulador.

Detector de punto
burbuja.
Un portamuestras .

Figura 17. Diagrama esquematico del porémetro de acuerdo con la norma ASTM F316 considerando tener un
portafiltros.
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2.5.1. Sistema cerrado o sistema abierto

Una de las consideraciones adicionales del sistema que se tiene que considerar es si este es un
sistema cerrado o abierto durante las mediciones. Sin embargo, en algunos casos es usado como
un sistema abierto mientras que, en otros como un sistema cerrado. La norma no especifica dichas
caracteristica en la configuracion. En la figura 18 se muestran algunas de las configuraciones
posibles, aunque como mencionamos anteriormente la configuracion especifica del sistema
depende de cada uno de los investigadores, o eran datos omitidos en algunos de los articulos.

Q— Aire.

Transductor de presion. I t

—___]

Portamuestras. | ! I

a)

Muestra Compresor de aire.

| IN—
1 1 1 Transductor de flujo.

Portamuestras.

b) Sensor de presion.
Controlador de flujo mésico. i

Vilvula principal.

Controlador de flujo masico.
[ } :xl- Vilvula de drenaje.

C) Vilvula de flujo burbuja.

Transductor de Az
presion por Y Transductor de
regulador. presion.

i,
Y —
(& == Medidor de

«0.00% .
| flujo de masa. Reguls
- 1 egulador di
i =t e
= presion
Rugul_adnr ( ) W digital.
mecanico de e
. presion. 15471

Vilvula. - s L
g

i “7 Amplificador
' - de volumen.

Filtro de aire. Portamuestras de
baja presion.

Aire comprimido.

Figura 18. Diagrama esquematico de distintas configuraciones de un porometro de flujo capilar. A) La
estructura de los poros y las capacidades de absorcion acustica del Homalium (Homalium foetidum) y el Jelutong
(Dyera costulata) (E. Jang & Kang, 2021), B) Simulacién a escala de poro de la interaccion entre una sola gota
de agua y una pantalla de malla de alambre hidréfoba en diésel (Elsayed et al., 2021), C) Desarrollo de la técnica
de porometria de flujo capilar para la caracterizacion de paredes de filtros de particulas de gasolina (Molina &
Rothamer, 2019).

En donde en la figura A, se muestra un sistema abierto, mientras que en el B y C parece ser en
ambos casos un sistema cerrado. Por lo que en este caso se trabajard con un sistema cerrado el
cual del mismo modo tendria una valvula de escape en caso de que este se requiera como un
sistema abierto al realizar las pruebas iniciales.
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2.6. Procedimiento para la medicién

De acuerdo con lo descrito en el articulo Kolb et al., 2018, el procedimiento descrito para el
funcionamiento del dispositivo es el siguiente:

1. Humedezca completamente la membrana de prueba haciéndola flotar en un charco de
liquido. Utilice una camara de vacio para ayudar a humedecer el filtro, si es necesario.

2. Coloque la membrana humeda en el portafiltro.

3. Cierre el portafiltro y aplique una ligera presion de gas para eliminar el posible reflujo
del liquido.

4. Cubra la placa de metal perforada con 2 a 3 mm de liquido de prueba.

5. Aumente la presion del gas lentamente. Registre la presion mas baja a la que se eleva una
corriente constante de burbujas desde el area central del deposito de liquido.

6. Elabore el procedimiento con la muestra completamente seca

7. Calcule la curva medio seca y evalue los puntos relevantes dentro de las gréficas.

Un sellado defectuoso puede causar burbujas erréneas desde el borde de sellado del deposito de
liquido. Asegurese de registrar la presion del punto de burbuja con las burbujas del area central
del deposito.

2.7. Rangos de presion
De acuerdo con lo mencionado anteriormente, los rangos de presidn son un parametro
fundamental en la medicion de poros en la porometria de flujo capilar, debido a la caracteristica
de este proyecto de trabajar con membranas electrohiladas. Es indispensable conocer el rango de
presiones con los cuales se realizaran las mediciones.

En el articulo presentado por Kolb et al., 2018, ocupan un rango de presiones de 0 a 400 mbar o
en su equivalencia de 0 a 5.8 Psi, realizando las mediciones durante un lapso de 2 minutos. Los
resultados obtenidos de dichas mediciones se encuentran en la Figura 19 donde podemos
encontrar las distintas graficas obtenidas de acuerdo con distintos liquidos humectantes y la curva
obtenida en la medicion en seco de una misma membrana.
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Velocidad de flujo de aire Vo / M/S
o

Figura 19. Gréfica de analisis de porometria, la curva seca (negra) se comparé con exploraciones himedas

seguidas de secas, medidas para puntos finales de Ap de 150 mbar (rojo), 300 mbar (verde) y 400 mbar
(azul).(Kolb et al., 2018)
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Mientras que, en el articulo presentado por Moslehi & Mahdavi, 2019, el rango de presiones
varia entre los 0 a 3 bar 0 en su equivalencia de 0 a 43.51 psi. En este estudio se realizé la
preparacion de una membrana de microfiltracion basada en una estera nanofibrosa de dos capas
de poliuretano (PU)/ poli (tereftalato de etilenglicol) (PET), los resultados obtenidos se
encuentran en las siguientes graficas mostradas en la Figura 20, en donde se trabajé bajo distintas
presiones con la finalidad de determinar cuél es el rango adecuado para su caracterizacion.
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Figura 20. Resultados de las pruebas de mediciones del tamafio de poro con el método de porometria de flujo
capilar, en donde se muestran la curva seca (azul), himeda (rojo) y medio seca (negra) ( Moslehi & Mahdavi,
2019).

Mientras que en el articulo presentado por Li et al., 2006, se trabaja en un rango de presiones de
0 a 25 psi, en el articulo expuesto por Kaur et al., 2014 se realizaron las mediciones en un rango
de presiones de 0 a 7.5 psi con una tasa de flujo de 0 a 118 L/min como lo podemos notar en la
Figura 21, donde podemos identificar las 3 curvas obtenidas de acuerdo con las mediciones con
€s0S parametros.
Tasa de flujo vs presion
120
100
80
Tasa de
flujo ¢
(L/min)
40
e Curva seca

20 ==—Curva himeda

Curva semi-seca

0

[} 1 2 7 8

3 4 5
Presion (PSI)

Figura 21. Resultados de las pruebas de mediciones del tamafio de poro con el método de porometria de flujo
capilar. (Kaur et al., 2014; Li et al., 2006)
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En la Tabla 4 podemos encontrar un resumen de los resultados obtenidos en los articulos antes
mencionados, por lo que podemos decir que en el rango de mediciones se encuentra entre 0 y
43.51 psi con un flujo méasico en un rango 0-300 L/min, sin embargo, esto dependera
directamente del material de muestra y liquido humectante.

Tabla 4. Resumen acerca de rango de parametros considerando los antecedentes de pruebas de porometria.

Articulo Rango en BAR Rango en PSI Flujo masico (L/min)
Kolb et al., 2018 0 a 400 mbar 0ab.8psi
Moslehi & Mahdavi, 2019 0 a3 bar 0a43.51 psi 0-300
Lietal., 2006 0 a 25 psi 0-100
Kaur et al., 2014 0a7.5psi 0-110

3. Ingenieria de disefio

El dispositivo de porometria de flujo capilar por desplazamiento gas-liquido que se desarrollé
para este trabajo de tesis, lleva por nombre “Pore-Flow IMM?”, el cual se realiz6 tomando como
base la metodologia de proceso de disefio descrita en el libro “Engineering design” (Pahl et al.,
2007) permitiendo considerar la complejidad y las necesidades con caracteristicas especificas
acerca del proyecto en donde se contemplaron los antecedentes, necesidades especificas del
proyecto y las normas correspondientes.

La primera etapa consisti6 en la planeacién del desarrollo del dispositivo, mediante una
investigacion de antecedentes de dispositivos cuyo funcionamiento fuera similar, donde se
identificaron las necesidades y requerimientos comunes para que un dispositivo funcionara de
manera adecuada. Es importante considerar que dichos dispositivos, aunque funcionan con la
misma técnica de caracterizacion, no son especificos de las membranas electrohiladas, por lo que
dichas necesidades y requerimientos recopilados podrian llegar a modificarse con la finalidad de
ajustarlos a nuestro objetivo, definiéndolas para materiales electrohilados. Para ello se elabord
una lista que permitiera identificar con mayor facilidad la utilidad de cada uno de los
requerimientos fundamentando la necesidad que cubrirdn y aclarando las caracteristicas que
debera cumplir, denominada lista de requerimientos. En esta etapa fue de vital importancia
valorar los componentes tanto en disefio como estructurales expresados en las normas y
empleados en parametros comerciales o usados en articulos.

En la segunda etapa para el disefio conceptual del porémetro de flujo capilar se tomaron en cuenta
las especificaciones, requerimientos y necesidades posibles, como la dimension de la muestra,
facilidad de uso, material del portamuestras, entre otras, con la finalidad de proponer soluciones
y consideraciones, con las cuales se evaluaron dichas alternativas. Mientras que, en la tercera
etapa, disefio de la electrdnica, se encuentra tanto la seleccion de componentes electrénicos,
elaboracion de circuitos y realizacion de la programacion de cada una de las tecnologias a usarse,
componentes electronicos entre otras.
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La cuarta etapa, denominada también disefio a detalle, se recopild lo elaborado en las etapas
anteriores, considerando las necesidades identificadas de la etapa 2, por lo que se consideran los
componentes a utilizar para, de este modo, elaborar planos de la estructura fisica que el porémetro
tendra, obteniendo planos individuales de las piezas a usarse y despiece del conjunto del sistema
en exposicion. En esta etapa, se busco definir, calcular y dimensionar las piezas que integraran
nuestro sistema de forma que permitan su funcionamiento, obteniendo las especificaciones
necesarias para su fabricacion. Dentro de la quinta etapa, construccion e instrumentacion del
dispositivo, se realizaron pruebas acerca del tipo de conexiones que se seguiran en el sistema.

Finalmente, la sexta etapa consistio en realizar la evaluacion del dispositivo con muestras a
distintos valores de presién. Esta evaluacion se realizd con la finalidad de reconocer las
debilidades de nuestro prototipo, identificar las deficiencias que el prototipo presentaba, las
caracteristicas y los pardmetros sobre los cuales tendriamos que trabajar para, de este modo, hacer
iteraciones dentro de nuestro proceso de disefio. En este apartado, se encuentra la validacion de
los resultados la cual fue realizada por medio de una comparacion con respecto a la
caracterizacion por medio de microscopia electronica de barrido.

3.1. Disefio conceptual

El disefio conceptual es un proceso dividido en distintos subprocesos que fundamentan el
desarrollo del proyecto, esta fase fundamenta el principio de solucion o generacion de un
concepto. Dentro de esta fase se encuentra la elaboracion de requerimientos, siguiendo una
metodologia adaptada de la descripcidn segun Pahl et al., 2007 de manera resumida este proceso
de disefio se divide en obtencidn de informacion, definicion, creacion, evaluacion y decision lo
cual se encuentra representado en un diagrama de flujo en la Figura 22. Podemos notar que cada
uno de estos pasos se puede dividir en méas partes o solo contener uno.

En este caso se presenta una metodologia del disefio conceptual modificado a las necesidades del
proyecto, sin perder la esencia de lo que esta etapa figura en el desarrollo.
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Obtener informacién

l

Definir

Crear

Y
Decidir

Figura 22. Diagrama del proceso de disefio conceptual. Adaptado: (Pahl et al., 2007)

3.1.1.  Identificacién de necesidades y requerimientos

Dentro del proceso de identificacion de necesidades y requerimientos se consideran los
antecedentes antes investigados. En este proceso se definen a las necesidades como
caracteristicas o restricciones expresadas, en este caso también tendremos que considerar las
especificaciones o caracteristicas técnicas o ingenieriles siendo esta la base para saber qué hacer
para satisfacer las necesidades. Con la finalidad de identificarlas con mayor facilidad se realizara
una tabla evaluando cada uno de los pardmetros y modificaciones consideradas. Dentro de este
paso a evaluar es necesario considerar las especificaciones que se mencionan dentro de la norma
ASTM F316-03 a la cual se tendra que adecuar este proyecto y requerimientos de acuerdo con el
material a trabajar.
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3.1.2.  Lista de requerimientos

La lista de requerimientos es esencial para elaborar los objetivos del dispositivo, al igual que sus
consideraciones para su funcionamiento; estos se encuentran divididos en demandas y deseos,
estas palabras han sido definidas en el siguiente mapa. Las demandas y deseos pueden ser
cualitativas o cuantitativas y es necesario definirlas en términos especificos. Dichas definiciones
se encuentran en la Tabla 5, donde podemos encontrar que ambos son requerimientos, sin
embargo, se distinguen debido a su importancia o relevancia en el proyecto.

Tabla 5. Definicidn de términos. Adaptado de (Pahl et al., 2007).

 Son requerimientos que deben cumplirse a pesar de todas la circunstancias.

« Son requerimientos que deberian tomarse en consideracion.

En esta lista de requerimientos se considerara la fecha de modificacion, tipo de requerimiento,
explicacion especifica, asi como su modificacion y fechas en caso de ser requerida. El listado de
especificaciones que compondran el dispositivo serd detallado, con la finalidad de que la
facilidad de entendimiento e identificacion de posibles soluciones sea mayor. Dentro de la lista
de requerimientos tenemos los requerimientos explicitos, algunos de ellos se traduciran en
parametros relevantes para el producto que se pueden aplicar. Por lo contrario, los requisitos
implicitos son requerimientos que dentro del disefio del proyecto no se expresan, estos pueden
tener un impacto muy negativo si no se cumplen.

Los requisitos basicos son siempre requisitos implicitos, para los cuales su cumplimiento es
evidente y vital para el cliente. El éxito o el fracaso de un producto esta determinado por estos
requisitos. Siguiendo el proceso de una compilacion de lista de requerimientos, tenemos:

1. Identificar los requerimientos:
o Definir los requerimientos técnicos y documentarlos, especificando su objetivo.
e Determinar los datos cuantitativos y cualitativos.

2. Organizar los requerimientos en un orden claro

3. Examinar las modificaciones y, en su caso, incorporarlas al listado de requisitos.

En este proceso que se colocd en el diagrama de flujo ilustrado en la Figura 23 es importante
destacar que, aunque dentro de este diagrama parece ser este un proceso lineal, en realidad no lo
es, debido a que este proceso requiere iteraciones con la finalidad de mejorar los resultados
finales. Estas iteraciones se pueden dar en cualquier punto del proceso, incluso se puede llegar
finalmente a una lista de requerimientos y esta ser modificada después.
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Lista de requerimientos. Decidir

Figura 23. Mapa de proceso de definicion de requerimientos. Adaptado de (Pahl et al., 2007).

Con lo cual se obtuvo una lista de requerimientos detallada que de acuerdo con Pahl et al., 2007
y mostrada en la Tabla 6, la metodologia investigada nos ayuda a dividir de manera concreta los
tipos de requerimientos que podemos llegar a tener, con lo cual fue mas sencillo clasificar a estos
y la aplicacion o relevancia que estos tienen. En la construccion de requerimientos es necesario
estudiar la configuracién mecanica de sistemas de medicion de porosidad basados en flujo
capilar, de manera que logremos identificar los niveles de flujo volumétrico y presion adecuados
para la medicién de porosidad en membranas electrohiladas.

Posteriormente se realizé un analisis exhaustivo de las caracteristicas y propiedades de la técnica
de porometria de flujo capilar, asi como de las membranas electrohiladas, con el objetivo de
comprender a fondo su comportamiento y potencial aplicativo y buscando los parametros
necesarios (temperatura, presion, liquido humectante) para evaluar la viabilidad del disefio del
porometro de flujo capilar, de manera que en las siguientes fases de disefio se identifiquen con
facilidad las posibles modificaciones y ajustes que permitan obtener resultados precisos y
confiables.
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Con la definicion de los requerimientos se tendra el objetivo de evaluar las necesidades
especificas y seleccionar los instrumentos adecuados que permitan satisfacer los requisitos
técnicos del porometro de flujo capilar, asegurando la precision y confiabilidad de las mediciones
realizadas. Para, finalmente, investigar y seleccionar los materiales adecuados para la
construccion del porémetro de flujo capilar, teniendo en cuenta la compatibilidad con las
membranas electrohiladas y su capacidad para medir con precisién los poros y soportar el
ambiente al que estaran sometidos durante su funcionamiento.

Tipo de
requerimiento

Geometria de
muestra

Cinematica

Fuerza del
dispositivo y la
muestra

Energia del

dispositivo

Tabla 6. Identificacidn y clasificacion de requerimientos.

Requerimiento

Fundamento del requerimiento

Tamafio de muestra
e Forma: circular
e Diametro: 25 mm
e Espesor: < 3 mm

El tamafio de la muestra ajustado al tipo
de membranas que seran estudiadas nos
permitira que la muestra no se mueva
alterando las mediciones.

Direccioén de movimiento:
La presion de aire tendra que seguir la dinamica
preestablecida.

La dindmica del porémetro seguiré su
ruta preestablecida sin dariar las
mediciones.

Fuerza del dispositivo
e Frecuencia: la presion de flujo debe ser constante,
aumentando de manera gradual de manera minima o
aumentando la cantidad de flujo masico. La presién
suministrada al dispositivo debe ser minima de manera
gue no dafie la muestra.
Fuerza de la muestra
e Rigidez: se buscard un material con un nivel de rigidez
adecuado para el tamafio de la muestra que evite la
deformacion de esta.

Con la finalidad de no dafiar la obtencién
de los datos, la presion de aire no debe
tener fluctuaciones y la muestra no debe
moverse.

Al suministrarle  presiones bajas,
evitamos que la muestra se rompa o se
cambie su morfologia durante las

mediciones.

Fuerza del dispositivo.

e Perdida de energia: 0 psi, se busca que la pérdida de
energia sea nula para evitar discrepancias en la lectura.

e Presion: las presiones no deben ser mayor a 45 psi, de
manera constante.

e Flujo maésico: este debe aumentarse de manera
paulatina en caso de ser este el tipo de medicion
elegida.

e Temperatura: 60-70°C méximo

e Ventilacién: se permitira una liberacién de aire al
terminar la medicion de la muestra.

e Ciclo de trabajo: tolerar la medicion completa de una
muestra.

e Capacidad: medicién una muestra.

La presion de aire debe encontrarse
dentro de los rangos y sin fugas, de este
modo las mediciones seran certeras.
Respetando los rangos de temperatura
de los biomateriales.
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Material del
dispositivo y
sus

componentes.

Seriales del
dispositivo

Seguridad

Ergonomia

Control de
calidad

Operacion

Material del dispositivo.
e Material: de dureza, que soporte altas temperaturas.
e Material de alta durabilidad

Material de los componentes.

e Material rigidizador: el material de este rigidizador
es una rejilla de acero de acuerdo con la norma y
O-Rings

e  Material de la muestra: PLA, poli (4cido lactico)

e Liquido humectante: baja tension superficial.

El material debera soportar las presiones
y temperaturas a las que sera sometida
la muestra.

Se determinaron en este caso los
biomateriales para los
encontrarad disefiado el

cuales se
porémetro.
Adecuéndose a dichos parametros. La
muestra no debe verse afectada ni fisica
ni quimicamente por la presion de aire.

Seriales del dispositivo.

e Entradas: se detectaran variaciones en voltaje
obtenidas por los componentes electronicos

e Salidas: se otorgard una caracterizacién de las
membranas electrohiladas por medio de las
variaciones de voltaje.

e Display: se acumularan los datos obtenidos con la
finalidad de que estos se puedan analizar.

e Forma: el dispositivo entregard sefiales en forma de
gréficas y valores cuantitativos del andlisis.

A la salida del dispositivo obtendremos
sefiales, las cuales se encontraran en una
tabla grafica de resultados.

Sistemas de seguridad directa: el sistema deberd ser
seguro para el usuario.

Su funcionamiento y altas temperaturas
en caso de existir no podran afectar de
ningtin modo al usuario.

Compatibilidad de forma: facilidad de colocacién de
muestra para su caracterizacion.

Claridad de disefio: el dispositivo deberd ser de facil
entendimiento con el usuario ya que tendra multiples
usuarios.

Tendra que ser un dispositivo de facil
entendimiento que permita el
correcto del dispositivo evitando malas
lecturas.

uso

Ampliacién de regulacién y estdndar del dispositivo:
el dispositivo se rige bajo la norma ASTM F316-
03(2019).

Usos especiales: el sistema tendra que ser disefiado
considerando las propiedades de las membranas
electrohiladas.

De acuerdo con la lista de requerimientos definida en la Tabla 6 se comienza el disefio del
porometro. Considerando los requerimientos con lo cual se generara una lista de alternativas para
solucionar cada una de las necesidades del porémetro. Las alternativas propuestas para la
generacion de conceptos se determinan considerando su posibilidad de ejecucion y
compatibilidad con el proyecto, con la finalidad de que estas sean alternativas reales, ya que en
caso de ser elegidas es indispensable que sea asequible materializarlas.
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3.1.3. Alternativas de solucién

De acuerdo con cada requerimiento se generan alternativas de solucion, con las cuales se plantean
las bases de las primeras propuestas de disefio para las necesidades especificas, generando
conceptos. Cada uno de los requerimientos y valoracion de las propuestas de solucion conducira
a la solucidn principal. Dentro de este paso del proceso de disefio se tiene la intencion generar
variantes de solucion. Es decir, un campo de soluciones. Este campo de solucion tiene la
propiedad de dar alternativas realistas, concretas y que se ajusten a las consideraciones de las
membranas electrohiladas, es decir, para considerar una alternativa de solucién para algunos de
los requerimientos especificados en la Tabla 6, se tiene una linea de investigacion que nos asegure
que es una alternativa valida.

Ademés, para satisfacer una subfuncion particular, varios efectos fisicos pueden estar
involucrados en uno o varios portadores de funciones. En esta ocasién, como especificamos
anteriormente, este dispositivo tiene dos alternativas de funcionamiento, siendo una el control de
flujo masico y la otra el control de la presion, por lo que en la lista de requerimiento se considera
ambas necesidades a las cuales se les tendré que asignar una alternativa de solucion. En la Tabla
7 se presentan alternativas de solucion por cada uno de los requerimientos, cada una de las cuales
han sido evaluadas con la finalidad de que sea posible su implementacion. En el caso de algunos
de estos requerimientos Unicamente se cuenta con una alternativa de solucién debido a diversas
consideraciones como son la adaptacion a las necesidades, facilidad de produccién, costo,
facilidad de obtencion, aplicacién o tipo de funcionamiento por lo que se evaluaron su
factibilidad y viabilidad de cada alternativa de solucion al igual que algunas especificaciones se
encuentran ya detalladas en las normas o establecidas de acuerdo con la investigacion de
antecedentes.
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Tabla 7. Alternativas de solucion a requerimientos.

NUmero de

requerimiento 1 2

Funcionamiento del porometro.

Geometria que altere minimamente la

. ; . . Geometria conica. Geometria cilindrica
velocidad y resistencia del flujo

Flujo masico constante durante un
intervalo de tiempo (Sistema controlado
por flujo masico)

Controladores de flujo masico
(analdgicos o digitales)

Presion constante durante un intervalo Manoémetro en la entrada del
de tiempo (Sistema controlado por Mandmetro en el flujo de gas. flujo de gas y sensor en la
presion) entrada del dispositivo
Pérdida de flujo de aire nulo o minimo Colocacion de sellos u O-Rings
Registro de temperatura termémetro infrarrojo
Sistema de salida. Valvula de liberacidn de flujo de gas

Estructura que permita mantener el
Recoleccion del flujo humectante. fluido durante la medicion lejos de la

i
e

muestra
Despliegue grafico de la informacion. Mostrarlos en el ordenador.
Porometro.
Porémetro con dimension especificaal Considerar el tamafio requerido en la
tamafio de la muestra. norma
10 Material con dureza y capacidad de Acero inoxidable Titanio
soportar altas temperaturas.
Proteccién del porémetro

Sistema de seguridad y proteccién al

- considerando la seguridad del usuario
usuario

y el facil acceso al dispositivo

Se disefiara el dispositivo para que
sea de facil entendimiento.

=
N

Facilidad de uso

-
-



3.1.4.  Generacién de conceptos

Para el caso de la generacion de conceptos, Unicamente se consideraran aquellos requerimientos
gue contengan mas de una alternativa de solucion, ya que estos nos generan un campo de
soluciones variando los componentes, efectos fisicos y las caracteristicas del disefio.

Los requerimientos con solo una alternativa de solucion se deducen que son estas las Unicas
opciones dentro del campo de posibilidades que se ajusta a las necesidades. Para facilitar el
entendimiento de estas, dentro de este trabajo se les denomino: alternativas l6gicas mostradas en
la Tabla 8 y alternativas de decision, mostradas en la Tabla 9.

Las alternativas logicas, siendo las mostradas en la Tabla 8 son aquellas con las cuales no se
cuentan multiples alternativas. Por lo que, en el caso de las alternativas légicas, éstas siempre se
incluiran en cualquier concepto ya que se requiere una solucién para cada requerimiento y no se
cuenta con otra opcion adicional.

Alternativas ldgicas.

Tabla 8. Alternativas de logicas.

Alternativas de solucion

Funcionamiento del porémetro.

Flujo mésico constante durante un intervalo de tiempo
(Sistema controlado por flujo masico)

Controladores de flujo masico (analogicos o digitales)
Pérdida de flujo de aire nulo 0 minimo Colocacion de sellos u O-Rings
Registro de temperatura termometro infrarrojo

. Sistema de salida. Valvula de liberacién de flujo de gas

Estructura que permita mantener el fluido durante la

Recoleccidn del flujo humectante. L
medicién lejos de la muestra

Despliegue grafico de la informacion. Mostrarlos en el ordenador.

Pordémetro.

Portamuestras con dimension especifica al tamafio de

Considerar el tamafio requerido en la norma
la muestra.

Proteccidn del porémetro considerando la seguridad del
usuario y el facil acceso al dispositivo

Se disefiara el dispositivo para que sea de facil

Facilidad de uso L
entendimiento.

I Sistema de seguridad y proteccidn al usuario
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La Tabla 9, muestra las alternativas de decision siendo aquellas en las que las alternativas de
solucion son mas de una, considerando la posibilidad de llevarlas a la realidad. En ambos casos
estas se encuentran separadas con la finalidad de identificar cuéles son los requerimientos que
afectan directamente el funcionamiento del porémetro y aquellas que son caracteristicas propias
y relevantes para el portamuestras.

Alternativas de decision

Tabla 9. Alternativas de decision.

Funcionamiento del porémetro.

Geometria que altere minimamente la

. ; . . Geometria conica. Geometria cilindrica
velocidad y resistencia del flujo

., . Manometro en la entrada del flujo de
Presidn constante durante un intervalo de

tiempo (Sistema controlado por presion) Mandmetro en el flujo de gas. gasy senzci)srp%r;ilg\;e;trada del
Material con dureza y capacidad de Acero inoxidable Titanio

soportar altas temperaturas.

Dentro de la elaboracion de concepto se consideran distintas alternativas de solucion, en donde
se ven involucradas Unicamente las alternativas de decision; aquellas con mas de una alternativa,
ya que son las Unicas que generan un campo de solucién diferente en el disefio del dispositivo.
Por lo que de acuerdo con los requerimientos y la cantidad de estos que tienen alternativas de
decision se generaron 4 conceptos posibles colocados en la Tabla 10 que contemplan distintas
variaciones entre cada uno de ellos. Estos son los conceptos que se evaluaran méas adelante, de

acuerdo con las necesidades.
Tabla 10. Tabla de elaboracion de conceptos.

Necesidad . Cizali iz )i altgre Presion constante durante un intervalo de Ma_terlal con dureza y
minimamente la velocidad y . : < capacidad de soportar altas
tiempo (Sistema controlado por presién)

resistencia del flujo temperaturas.
1 Geometria conica. Manometro en el flujo de gas. Titanio
2 Geometria cilindrica LENOTELD 6 I ETEEOE del ﬂujo .d.e gasy Acero inoxidable
sensor en la entrada del dispositivo
3 Geometria conica. LENOTELD 6 I ETEEOE del ﬂujo .d.e gasy Acero inoxidable
sensor en la entrada del dispositivo
4 Geometria cilindrica Manometro en el flujo de gas. Titanio
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3.1.5.  Evaluacién y seleccién de conceptos

Matriz de requerimientos- métricas

Se elabor6 una matriz de requerimientos — métricas que se encuentra en la Tabla 11, donde los
requerimientos son los antes mencionados que se han evaluado durante todo el disefio del
porémetro, mientras que en las métricas se ha considerado tanto pruebas de funcionamiento como
pruebas con los posibles usuarios, teniendo pruebas de tasas de éxito, investigacion de datos ya
existentes y de funcionamiento del dispositivo. Esta sera la metodologia bajo la cual se probara
el prototipo con el concepto elegido, una métrica puede afectar a uno o mas requerimientos. En
este caso se colocara una “x” cuando la métrica descrita en cada fila afecte el requerimiento
descrito en cada una de las columnas.

Tabla 11. Alternativas de decision.
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Geometria que altere minimamente la velocidad y
resistencia del flujo X
Flujo masico constante durante un intervalo de
tiempo (Sistema controlado por flujo masico) X
Presion constante durante un intervalo de tiempo
(Sistema controlado por presion) X
Pérdida de flujo de aire nulo o minimo X
Registro de temperatura X X
Sistema de salida. X
Recoleccion del flujo humectante. X X X
Despliegue grafico de la informacion. X X
Porémetro con dimension especifica al tamafio de la
muestra. X
Material con dureza y capacidad de soportar altas
temperaturas. X
Sistema de seguridad y proteccion al usuario X X X
Intuitivo X
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Con dichos requerimientos, se elabor6 una matriz de comparacion de pares mostrada en la Tabla
12. Esta es una herramienta que nos permite determinar la importancia de cada uno de los
requerimientos y ponderar aquellos de mayor relevancia, para evaluar los conceptos elaborados.
La metodologia de esta herramienta es sencilla; se le asigna una letra a cada requerimiento y se
compara un requerimiento con otro, asignandole un “1” cuando el requerimiento es mas
importante que con el que se le estd comparando 0 “0” en el caso opuesto.

Se elabora la suma de cada fila y se genera un promedio denominado peso, de cada uno de los
requerimientos. Es posible que mas de un requerimiento tenga el mismo peso, lo cual no es un
error sino quiere decir que es igual de importante que otros requerimientos. Estos valores
ponderados seran de utilidad para la siguiente herramienta a utilizar.

Tabla 12. Alternativas de decision.

A BCDEFGMH I J KL

Geometria que altere minimamente la
velocidad y resistencia del flujo

Flujo masico constante durante un intervalo
de tiempo (Sistema controlado por flujo 1 11 1 1 1 1 0 0 1 1 9 0.75
masico)
Presidn constante durante un intervalo de

o000 1 1 0 0 0O 0 1.0 3 025

tiempo (Sistema controlado por presion) 1 B B 1 1 1 N 1 2 L2
Pérdida de flujo de aire nulo o minimo 1 01 1 1 1 0 O 1 1 1 8 0.67
Registro de temperatura 0 01 O 1 1.0 0 0 1 1 5 0.42

Sistema de salida. 0 00 O O 0O 0 0 0 1 1 2 0.17

Recoleccion del flujo humectante. 1 00 0 0 1 1 1 0 0 O 4 0.33
Despliegue grafico de la informacion. 1 01 1 1 1 O 1 1 0 O 7 0.58
Poamero s drsinegeaiaal B3 1ola 1 106l 111 s oe
Material cona:itzgeé;':l’n );) gﬁ;{iigdséd a soportar 1110 1 1 1. 0 0 1 0 7 0.58
Sistema de seguridad y proteccion al usuario 0O 01 0o 0O 01 1 0 O 1 4 0.33
Intuitivo 1000 0 0 1 1 0 1 O 4 0.33

La evaluacion de los conceptos anteriormente disefiados tiene como propésito realizar una
comparacion de las caracteristicas de cada concepto y seleccionar el que mejor cumpla con las
necesidades expuestas, considerando los valores de ponderacion antes obtenidos en la Tabla 12.
Con ayuda de la siguiente herramienta de analisis se evaluaron los conceptos mediante una tabla
con 5 niveles de ponderacion, es decir en un rango de 1 a 5 los cuales seran asignados de acuerdo
con la capacidad de dicha alternativa de cumplir con el requerimiento. Se asignara 1, cuando
dicha alternativa provea una solucién al requerimiento deficiente, es decir cumple “muy poco”
con su funcion, mientras que el 5 se asignara cuando dicha alternativa de solucién cumple “muy
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bien” con el requerimiento, proporcionandonos una solucion ideal. Cada valor asignado a cada
requerimiento por concepto mediante dicha ponderacion es multiplicado por el peso obtenido en
la tabla anterior.

En la evaluacion de los conceptos podriamos evaluar todos los requerimientos de la Tabla 12.
Sin embargo, en los requerimientos que Unicamente tenemos una alternativa de solucion sera el
mismo valor para todos los conceptos por lo que dichos requerimientos fueron omitidos de la
evaluacion de conceptos con la finalidad de facilitar la evaluacion de conceptos. Los conceptos
seran evaluados considerando los pesos obtenidos para cada requerimiento de acuerdo con la
Tabla 12, la escala de la Tabla 13, con dichas ponderaciones se ha obtenido la Tabla 14.

Tabla 13. Métrica de conceptos.

Muy poco
Poco/ mal
Regular
Bien

Muy bien

O b~ w N -

Tabla 14. Seleccién de conceptos.

Valor Valor Valor Valor
Vet ponderado Wil ponderado el ponderado e ponderado
Geometria que altere minimamente 027 4 1.09 5 136 4 1.09 5 136

la velocidad y resistencia del flujo

Presion constante durante un
intervalo de tiempo (Sistema 0.45 5 2.27 5 2.27 5 2.27 5 2.27
controlado por presion)

Sistema de salida. 0.18 4 0.73 4 0.73 4 0.73 4 0.73
Material con durezay capacidada (.64 4 2.55 5 3.18 5 3.18 4 2.55

soportar altas temperaturas.
Total 17 6.64 19 7.55 18 7.27 18 6.91
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Por lo que, de este modo, considerando lo observado en la Tabla 14, el concepto ganador es aquel
gue obtenga el mayor valor total con respecto al resto, siendo en este caso el concepto nimero 2
con un total de 7.55 puntos, el concepto ganador contiene los siguientes aspectos:

El porémetro tendra:

e Controladores de flujo masico, ya sea analogicos o digitales.

e Colocacion de sellos u O-Rings

e Un termometro infrarrojo.

e Una estructura de recoleccién de flujo humectante.

e Los datos se obtendran de manera gréfica.

e El tamafio del porometro para la membrana electrohilada serd uno de los indicados en la
norma.

e El sistema brindara proteccion del porometro considerando la seguridad del usuario y el
facil acceso al dispositivo

e Se disefiara el dispositivo para que este sea intuitivo y de facil uso.

e La geometria sera cilindrica.

e El sistema tendra un doble manémetro, el del dispensador de gas y uno de alimentacion
al porometro.

e El pordmetro seré de acero inoxidable

3.2. Disefio de conjunto (Embodiment design)

Durante esta fase se partird del concepto seleccionado en la etapa anterior. Se estructurara el
método de trabajo considerando la soluciéon principal y determinando la estructura de
construccion de acuerdo con los criterios técnicos. En este paso de desarrollo del proyecto
obtendremos especificaciones del disefio, creando disefios electronicos del sistema y disefios
preliminares en un software llamado Autodesk Inventor Pro que se adapten bien entre si, con la
finalidad de visualizar de manera virtual como luciria el dispositivo, evaluando las posibles
ventajas y desventajas que este presenta para, de este modo, realizar las modificaciones
pertinentes.

Finalizando esta fase de disefio con una evaluacion frente a criterios técnicos. Este disefio
definitivo proporciona un medio para comprobar la funcion, la resistencia, la compatibilidad
espacial, etc. En este caso, esta fase se encuentra dividida en mdltiples pasos, los cuales son
modificados y adaptados de la metodologia descrita por Pahl et al., 2007, los podemos encontrar
en el siguiente diagrama de la Figura 24 descrito de manera secuencial.
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Disefio de conjunto.

Se genera un disefio
aproximado considerando el
yla
clasificacion antes
mencionada.

Figura 24. Mapa de proceso de disefio de conjunto.

De acuerdo con la metodologia antes mencionada, el proceso de disefio continua del siguiente
modo:

1. Comenzando con la solucién antes seleccionada y utilizando la lista de requerimientos,
el primer paso es identificar aquellos que tienen una relacion crucial con el disefio de la
realizacion, estos se encuentran divididos en:

o Requisitos que determinan el tamafio (salida, rendimiento)

o Requisitos que determinan la disposicion (direccion del flujo, el movimiento, la
posicion)

o Requisitos determinantes del material (resistencia a la corrosion, vida util, materiales
especificados)

o Requisitos tales como los basados en seguridad, ergonomia, produccion, y reciclaje
implican consideraciones especiales de realizacion, que pueden afectar el tamafio, la
disposicion y la seleccion de materiales.

En la Tabla 15 se describen los determinantes a considerar en el disefio del porémetro
divididos de acuerdo con el area en donde pueden llegar a afectar o limitar y es
necesario considerar.
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Tabla 15. Mapa de proceso de disefio de conjunto.

Determinantes de Determinantes de Determinantes del Basados en seguridad, ergonomia,
tamario. disposicion. material. produccion, ensamblaje y reciclaje.

- El porémetro debe tener - La direccion de flujo - El porémetro debe ser - El porémetro es de fabricacién Unica.

espacio para una debera ser constante  resistente a - Serequiere que el dispositivo sea de facil

membrana de didmetro de  manteniendo el  flujo  temperaturas y a la  entendimiento para el usuario.

14 mm y espesor < 3 mm masico. corrosion. Por lo cual - Se requiere que este permita la seguridad
- Obtencion de datos de - Pérdida de flujo de aire ha sido elegido el  del usuario debido al uso de gases.

manera grafica. minimo o nulo. acero inoxidable.

- Deteccion  de  flujo - La posicion del porometro
volumétrico en el (vertical uhorizontal) no es
porémetro por medio de  relevante.
sensores y transductores. - Ventilacién del sistema

para liberar presion al
finalizar la medicion.

2. Se identifican las restricciones espaciales que determinan o restringen el disefio de la

realizacion (por ejemplo, espacios libres, posiciones de los ejes, requisitos de instalacion,
etc.).
En la Tabla 16 se encuentran aquellas restricciones que debemos cumplir ya que al no
respetarlas podemos afectar de manera directa el funcionamiento del dispositivo. Estas
unicamente se encuentran divididas en dos partes, los espacios libres indispensable y la
posicion del dispositivo.

Tabla 16. Mapa de diagramas espaciales.

Restricciones espaciales

Tipo de restriccion Especificacion
Espacios libres Se requiere un espacio libre para la colocacion de la membrana.
Las posiciones de los ejes deben ser de tal forma que los
Posiciones de los ejes transductores puedan ser colocados sin entorpecer el

funcionamiento.

3. Una vez que se han establecido los requisitos que determinan la realizacion y las
restricciones espaciales, se produce un disefio aproximado, derivado del concepto, con
énfasis en aquellos componentes cruciales de las funciones principales que determinan la
realizacion general. Es decir, los conjuntos y componentes que cumplen las funciones
principales. Por lo que, se desarrollan disefios preliminares de escala y disefios de formas
para los requerimientos relevantes en las funciones principales que determinan la
realizacion; es decir, la disposicion general, las formas de los componentes y los
materiales deben determinarse provisionalmente, lo cual se ha desarrollado en las
secciones proximas.
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4. Después se determina qué funciones auxiliares esenciales (como soporte, retencion,
sellado y refrigeracion) se necesitan. Estas se encuentran descritas en Tabla 17. En este
caso no se requiere de refrigeracion para la membrana, debido a esto es que ha sido
omitido del tipo de funcion. Estas son funciones que, aunque no cumplen un efecto
directo en el funcionamiento del dispositivo son esenciales ya que, sin ellas, el dispositivo
puede funcionar de manera incorrecta o causar la lectura de datos erréneos.

Tabla 17. Especificaciones de funciones auxiliares.

Funciones auxiliares

Tipo de funcién Especificacion
Soporte Se requiere un soporte para las practicas de comprobacion de
funcionamiento. Mientras que, en el caso del proyecto, este
deberé tener un soporte para que el porémetro no pueda caerse.

Retencion Retendra el flujo de aire dentro del porémetro.
Sellado El sellado tendra que ser fuerte, con la finalidad de evitar fugas.
5. Finalmente se evaltan los disefios contra criterios técnicos.

3.2.1.Diserio electrénico

Mientras que, en el caso del uso de componentes electrénicos surge la necesidad de disefiar y
desarrollar la electronica de un porémetro de flujo capilar que cumpla con las necesidades
especificas de las membranas electrohiladas, garantizando al mismo tiempo su integridad y
viabilidad durante el proceso de caracterizacion.

Dentro de esta etapa se realiza el proceso de instrumentacion del poroémetro de flujo capilar,
mediante la integracion de los componentes electrénicos seleccionados previamente en conjunto
con las piezas disefiadas, asegurando un funcionamiento eficiente y preciso del dispositivo.
Finalmente, se disefiard un sistema de control y adquisicion de datos para el porémetro de flujo
capilar, que permita la recoleccion y el registro eficiente de los datos obtenidos durante las
pruebas de caracterizacion.

Los componentes para programar dentro de esta etapa serian 3:

e Transductores de presion
e Controlador de flujo masico
e Sensor de temperatura

De acuerdo con la norma, los componentes electronicos establecidos son los primeros dos, sin
embargo, la pantalla tactil es considerada para facilitar el manejo del sistema. En el caso del
sensor de temperatura es debido a que las membranas a caracterizar seran elaboradas con
biomateriales por lo que es imprescindible considerar la temperatura a la cual se encuentra el
sistema, debido a que a algunos biomateriales las altas temperaturas afectan su estructura. Sin
embargo, dado el corto de medicion y la baja cantidad de flujo se espera que no sea elevada.
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Al momento de elegir un software con el cual trabajar, se han considerado al menos 2 opciones
dentro de los cuales se tiene Arduino y LabVIEW. Se desarrollé un cédigo en cada uno de estos
softwares, considerando las necesidades de los componentes electronicos elegidos, ambos
codigos son completamente funcionales y realmente son muy similares en cuestion estructural.
Sin embargo, aunque LabVIEW puede unirse a un hardware de Arduino, se ha considerado el
uso de una tarjeta Data acquisition o por sus siglas en inglés, DAQ.

La adquisicion de datos (DAQ) es el proceso de medir fendmenos fisicos o eléctricos como
voltaje, corrientes o temperaturas, presiones e incluso sonidos. Un sistema DAQ unicamente
consta de sensores y una PC donde se almacenan los datos. Un sistema de adquisicion de datos
basico seria un Arduino el cual recoge datos, procesa y los guarda. Sin embargo, DAQ
actualmente es un hardware cominmente utilizado en el &ambito cientifico, debido a sus maltiples
ventajas, ya que el buen uso de este puede permitir mejorar la eficiencia, garantizar la fiabilidad
mediante monitoreos silenciosos, debido a que los datos se generan sin demoras, una disminucion
en el ruido de los datos, automatizando un proceso con la finalidad de evitar errores y teniendo
una mayor resolucion de datos con respecto a Arduino, de acuerdo, con la hoja de datos de ambos
componentes. En este caso se utiliz6 un Arduino Mega 2560, mostrado en la Figura 25 A,
mientras que en el caso del DAQ, se adquirié un NI-USB-6002 el cual podemos ver en la Figura
25 B.

Figura 25. (A) Arduino Mega 2560, (B) NI-USB 6002.

Dentro de la realizacion del software en LabVIEW, sera posible exportar los datos que sean
obtenidos con la finalidad de tratarlos de la manera adecuada y nos permita obtener un analisis
detallado. Estos seran exportados en un archivo de extension txt, documento al cual podremos
asignarle un nombre diferente en cada medicion. Mientras que en el caso de Arduino durante las
pruebas se exportaron a Excel de manera manual con la finalidad de tratar los datos.

En el caso del transductor de presién, fueron adquiridos 2 de acero inoxidable con rosca 1/8"
NPT de acero inoxidable de 100 y 30 psi, los cuales lucen como se muestra en la Figura 26. Las
capacidades elegidas de estos fueron debido a que de acuerdo con las investigaciones acerca de
los porémetros comerciales, tenemos un rango muy amplio de presiones con los cuales se trabaja.
Por lo que en este caso se trabajard con un rango amplio para lograr una identificacion de
presiones ideales con las cuales trabajar para la caracterizacion de las membranas electrohiladas.
El transductor cuenta con un error de salida £ 2% FS, rango de temperatura completo, alta
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sensibilidad y precision. En las especificaciones del sensor, nos detalla una calibracion de
maximo y minimo de voltaje suministrado y presion detectada.

Figura 26. Transductor de presion.
Estos sensores fueron elegidos debido a su facil acceso y bajo costo, con caracteristicas similares
a unos transductores de marca OMEGA utilizados para aplicaciones similares. Sin embargo, se
espera que estos sean actualizados a unos de mejor calidad, idealmente los mencionados
anteriormente de marca OMEGA.

Con la finalidad de regular la presion cuando el sistema asi lo requiera, se adquiri6 un regulador
de presion mostrado en el Figura 27 de marca TRUPER con un rango de hasta 160 psi, el cual
tiene una conexién NTP Y%, y nos permite regular la cantidad de flujo por medio de la perilla de
arriba, la cual al girarla nos permite controlar la presion.

=

gl

Figura 27. Regulador de presion.

Mientras que el moédulo de sensor de flujo masico se adquirio el FS1012-1100- NG MEMS
mostrado en la Figura 28, el cual mide la tasa de flujo utilizando el principio de transferencia
térmica (calorimétrica). EI FS1012 es capaz de medir un medio gaseoso o liquido. El sensor
utiliza deteccion de termopila, que proporciona una excelente relacion sefial-ruido. Este sensor
es resistente a vibraciones y golpes de presion, sensible a caudales bajos y niveles de presién
diferencial y de respuesta rapida con 2 milisegundos. El rango de temperatura de funcionamiento
del modulo es 0 °C a +85 °C. En este caso, el proveedor no proporcion una calibracién, por lo
que, para la obtencion de flujo, se tuvo que recurrir a elaborar una calibracion propia conforme
a una gréafica otorgada por el proveedor mostrada en el Figura 29.
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Figura 28. Sensor de flujo masico FS1012-1100-NG

El sensor esta disefiado para aplicaciones con caudales de gas de hasta 10 litros por minuto. Una
caracteristica unica de este modelo es la capacidad de medir el flujo en dos direcciones: de P1 a
P2 y de P2 a P1. En este caso, la parte de la grafica que fue necesaria para elaborar nuestro
analisis de relacion flujo contra milivolts es TP1. La eleccion de este componente electronico fue
debido a que este sensor tiene la capacidad de medir la variacion de flujo mésico de aire y de
agua. Es decir, que en caso de que los liquidos humectantes atraviesen este componente no
afectard de ningun modo su funcionamiento.
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Figura 29. Curva de calibracion del sensor FS1012-1100-NG MEMS

Adicional a este sensor de flujo masico digital, se optd por agregar un flujdmetro analogico el
cual nos permitiria elaborar otro tipo de pruebas y corroborar de algin modo los datos obtenidos
por medio de el sensor antes mencionado. Este medidor de flujo masico analdgico, de acuerdo
con su conexion, puede utilizarse como un controlador analogico de flujo; este se muestra
mostrado en la Figura 30, donde se observa la perilla mediante la cual podemos controlar la
cantidad de flujo que lo atraviesa. Este medidor cuenta con una escala de 0 a 100 litro por minuto.
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Figura 30. Flujémetro analdgico.
Los componentes electrénicos que se conectan de manera directa con el DAQ o el Arduino fueron
conectados con una fuente de poder para Protoboard, mostrada en la Figura 31, con la
finalidad de administrarles la energia requerida, evitando las fluctuaciones de energia que fueron
encontradas en Arduino y facilitar la conexion con el DAQ.

Figura 31. Fuente de poder para Protoboard

Cadigo de LabVIEW

Como lo mencionamos anteriormente se analizé el uso de otro software llamado LabVIEW, el
cual tiene una alta capacidad de almacenar grandes cantidades de datos, por medio de este
software y una tarjeta DAQ. La tarjeta utilizada fue NI-6002, con la cual podemos acumular una
mayor cantidad de datos sin que el sistema colapse; es decir, sin generar tantas fluctuaciones en
el sistema. Por lo que se cre0 el siguiente codigo, el cual tiene dentro de su funcionamiento ambos
transductores; un sensor de flujo masico y un sensor de temperatura. Estos sensores detectan cada
una de las sefiales de acuerdo con ciertos intervalos de tiempo, los cuales promedian las sefiales
y entregan dichos resultados de manera grafica. Cada una de las mediciones es exportada en un
archivo de extension txt, lo que nos permite desplazar los datos a la plataforma de nuestra
preferencia, con la finalidad de analizar los datos.

En este caso, todo el sistema esta conformado de manera muy similar entre los sensores,
considerando sus caracteristicas especificas. El andlisis de los sensores esta conformado por
ciclos “for”, los cuales contienen un ciclo para una N de hasta 20 muestras. La finalidad de esto
es promediar los datos obtenidos; estos son promediados con la finalidad de homogenizar todos
los sensores, dado que uno de ellos requeria esta modificacion para disminuir efectos de ruido.
Cada uno de los cuadros “for” contiene el codigo de un sensor diferente, los primeros dos son los
transductores de presion, el que sigue es el sensor de temperatura y el Gltimo es el sensor de flujo.
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En el caso del ultimo sensor, al igual que otros tiene un ciclo “for” para promediar los datos. Sin
embargo, en este caso, adicionalmente al salir los datos del promedio, estos son introducidos en
un caso “if” en donde cada uno de los resultados se comparara con determinadas ecuaciones, las
cuales nos indicaran la cantidad de flujo méasico que se obtiene del sistema. Al final de estos
indicadores se encuentra una seccion del lado izquierdo con lineas rosas. En esta parte del codigo
se imprimen los datos con la leyenda, de acuerdo con el tipo de sensor corresponde cada dato.
En la parte de abajo del codigo se encuentran dos lineas paralelas atravesando el diagrama. Esta
parte es la que hace la funcion de abrir un documento, llamarlo de cierta forma, guardar los datos
y cerrarlo.

Todos estos sensores nos muestran una interfaz grafica de su funcionamiento, gréficas en el caso
de los sensores y los transductores, al igual que en el caso de los transductores unos indicadores
que permiten un facil entendimiento para el usuario, con la finalidad de hacer mas gréafica la
interfaz. EI codigo se encuentra en los anexos de este trabajo. En la Figura 32 podemos observar
el panel frontal en el cual se podran observar los resultados obtenidos de las mediciones en tiempo
real, tiene una interfaz sencilla en donde del lado izquierdo podemos observar el termometro
digital, los dos indicadores de ambos transductores y el monitor de graficas de ambos. Del lado
derecho podemos encontrar el monitor grafico del sensor de flujo FS1012, un boton de detener
en caso de ser necesario y el apartado donde podemos introducir el nombre que queremos que el
documento reciba y en donde buscamos que se guarden los datos obtenidos.
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Figura 32. Arreglo del panel frontal, donde se muestran los resultados de la lectura del sistema.

En el panel frontal mostrado en la Figura 33 encontramos algunos componentes del codigo. Sin
embargo, estan colocados como indicadores de que el codigo funciona de manera correcta y las
mediciones son realizadas de la manera adecuada. En este tablero podemos ver los valores
obtenidos de cada uno de los pasos que realiza el c6digo en caso de requerir comprobar que el
cddigo funcione de manera correcta.
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Figura 33. Configuracion del panel frontal de funcionamiento del sistema.

3.2.2. Construccion del prototipo

El disefio del prototipo se realiza de tomando como referencia la norma ASTM F316-03 (2019).
Sin embargo, se desarrollé un prototipo propio del dispositivo biomédico modificando el disefio
estructural como la programacion y consideraciones especiales de los componentes, todas estas
consideraciones incluyen del mismo modo los siguientes componentes:

e Una estructura de base

e Una estructura de bloqueo

e Un sello de junta (O-ring)

e Undisco de soporte (Rigidizador)
e Una entrada de gas

e Salida de gas.

El disco de soporte o rigidizador debe tener una construccion de 2 capas: una capa consta de una
malla 100 o mas fina y una placa de metal perforada como soporte, para mayor rigidez. El
diametro del filtro de prueba puede ser de 25 o0 47 mm, segun corresponda al soporte que se
utilice para la prueba. Se consideraran en este caso dos tipos de configuraciones diferentes
mostradas en la Figura 34, con la finalidad de que estas sean evaluadas para determinar aquella
gue provea mejores resultados, sin descartar la posibilidad de desarrollar alguna alternativa en
los pasos subsecuentes.
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Figura 34. Diagrama de disefio porémetro, (a) doble O-Ring y (b) un O-Ring.

3.3. Diserio a detalle

El disefio de detalle es la parte del proceso de disefio que completa la realizacion de productos
con instrucciones finales sobre formas, dimensiones y propiedades superficiales de todos los
componentes individuales, la seleccion definitiva de materiales, y métodos de produccion, asi
como procedimientos operativos.

Otro aspecto, y quizas el mas importante, de la fase de disefio de detalle es la elaboracién de
documentos de produccion, incluidos los planos detallados de los componentes, planos de
montaje y listas de piezas apropiadas. Estas actividades son realizadas con software CAD. Cada
cuerda se hace bajo la consideracién de que sus conexiones sean faciles de encontrar en el
mercado, por lo que estas conexiones fueron elegidas en la medida de ¥z NTP. Por lo que los
ensambles que se planean hacer se realizaron en el software Inventor con la finalidad de
corroborar que la conexion sea efectiva y compatible. En la Figura 35 podemos encontrar el
ensamblaje del portamuestras, donde podemos ver también las conexiones que tendria a la
entrada y salida del dispositivo.

D@

Figura 35. Disefio preliminar del porémetro.
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Siendo de este modo enumerados y descritos en la Figura 36 los componentes del ensamblaje
vistos en la Figura 35. En el caso de los ensambles de transductores de presion Gnicamente
se requieren cuerdas 1/8 NTP para su compatibilidad.

LISTA DE PIEZAS
ELEMENTO | CTDAD N° DE PIEZA
1 1 PM Portamuestras
inf
2 1 PM Portamuestras
sup
3 1 PM Val Schrader 2
4 1 4452K163

Figura 36. Componentes del porémetro de flujo capilar.

Dentro de esta etapa se integran componentes individuales en ensamblajes y en el producto
general. Esto esta fuertemente influenciado por la programacion de la produccion, las fechas de
entrega y el montaje y consideraciones de transporte. El disefio a detalle se hace con la finalidad
de validar la precision y la reproducibilidad del prototipo de porometro de flujo capilar mediante
la comparacion de los resultados obtenidos con los obtenidos utilizando métodos de
caracterizacion estandar o de referencia.

Y con lo cual, finalmente se evaluara el rendimiento y la funcionalidad del porometro de flujo
capilar mediante pruebas fisicas y experimentales, con el objetivo de verificar su capacidad para
caracterizar los poros de las membranas electrohiladas de manera efectiva y confiable.
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3.3.1.  Planos individuales

La elaboracion de planos técnicos y detallados de las piezas buscara construir el porémetro de
flujo capilar, garantizando un disefio preciso y funcional que cumpla con los requerimientos
establecidos. En el desarrollo del prototipo fisico se considera el disefio cilindrico elegido
anteriormente en la eleccion del concepto. Dentro de esta parte de la configuracién se
consideraron dos partes a disefiar, la estructura base y la estructura de blogqueo. Por lo que en este
caso es necesario considerar las normas y parametros establecidos debido a los antecedentes.

35,00

cuerda; 1,77165 In - 12

Figura 37. Estructura base

En el caso de la estructura base mostrada en la Figura 37 se consider6 que esta tuviera 3 orificios
en el contorno de la estructura base, de los cuales dos de ellos son para sujetarlo a una base que
se disefié con la finalidad de facilitar su soporte durante las pruebas preliminares. Se considero
el tipo de cuerda que permitiera disminuir la posibilidad de fugas. Mientras que el tercer orificio
de la estructura base y el unico de la estructura de bloqueo son para la entrada de un transductor
de presion, con una cuerda de 1/8 NTP.
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Figura 38. Estructura de Bloqueo

En el caso de la estructura de bloqueo mostrada en la Figura 38, esta es la parte de la estructura
en donde se colocaria la muestra; tiene un orificio en la parte lateral, con la finalidad de colocar
una conexion adicional para otro transductor de presion, con una cuerda de 1/8 NTP. Finalmente,
en la Figura 39 se considera la configuracion de la membranay el rigidizador. En este ensamblaje
aun falta considerar la posibilidad de doble O-Ring explicado en la Figura 34. Sin embargo, eso
dependera de los resultados en las pruebas preliminares, donde podremos observar si s necesario
apretar mas la membrana con la finalidad de que esta quede inmdvil en el espacio de medicion

del portamuestras.

LISTA DE PIEZAS

ELEMENTO

CTDAD

NO DE PIEZA

-

PM Portamuestras
inf

PM Rigidizador

PM b 25

[LIE Y

N

PM O Ring 25

PM Portamuestras
sup

o

PM Val Schrader 2

e

4452K163

Figura 39. Diagrama de explosivo de la configuracidon del disefio.
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Adicional a la estructura de funcionamiento del porémetro, se disefié un soporte en el cual el
porémetro sera colocado de forma que no pueda representar un riesgo al usuario debido a su
peso. El porémetro va colocado de manera horizontal en la estructura de soporte, donde se
encuentra la media circunferencia mostrada en la Figura 40 y se ajustara con tortillos por medio
de los pequefios orificios elaborados a la estructura base del porometro que se encuentra en la
Figura 37. Del mismo modo, la estructura de soporte mostrada en las Figuras 40 y 42 se ajustaran
a una estructura plana de la base la cual sera el complemento de la estructura de soporte que nos
brindard mayor estabilidad en el porometro. Ambas estructuras que componen la base (la
estructura de soporte y la estructura plana) se ajustaran con tornillos entre si, de tal modo que al
ajustar todo por medio de los tornillos nos permitird mover el dispositivo con facilidad en el
momento de las pruebas.
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Figura 40. Planos de estructura de soporte de la base del porémetro.
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Figura 41. Planos de estructura de soporte de la base del porémetro.

En la Figura 42 encontramos la placa plana de la base del porometro, que es una estructura plana
con barrenados para su sujecion con el resto de los componentes del porometro. La geometria de
esta placa, aparte de permitir facilidad en el movimiento; como se menciond anteriormente,
permite colocar el circuito electrénico dentro de la placa. Ambas piezas de la base seran
manufacturadas en polipropileno de ¥ de pulgada de grosor, lo que permitira proveer una
estructura firme al dispositivo.
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Figura 42. Planos de placa plana de la base del porémetro.

74



Finalmente, se obtendra la siguiente estructura mostrada en la Figura 43, donde se observa el porémetro
ensamblado en la estructura base de soporte y esta a su vez unida con la estructura plana de la base. De
este modo en el espacio libre que se encuentra en la placa, idealmente se acomodaré el circuito electronico.

Figura 43. Diagrama del porémetro, con su base de trabajo.

4. Construccién e instrumentacion del dispositivo

Dentro de la construccion e instrumentacion del dispositivo, el primer punto a evaluar sera
enfocado en buscar respetar la configuracién planteada en las normas y evaluar el mejor tipo de
configuracion del sistema, se crearon multiples posibles configuraciones, las cuales se encuentra
en la Tabla 18. Cada una de estas sera evaluada de manera individual, para después ser sometidas
a una comparacion, la cual nos permitiria evaluar las ventajas y desventajas de cada una de las
propuestas. Ya que, como mencionamos anteriormente, el sistema no indica de algin modo la
metodologia de conexion de los componentes.

Tabla 18. Posibles conexiones en el porémetro.

Mecanismo de regulacion de  Sistema cerrado /

Matriz de alternativas Ubicacion del flujometro flujo de aire Abierto
OPCION 1 A la salida del porometro flujometro Sistema abierto
OPCION 2 A la salida del porometro flujometro Sistema cerrado
OPCION 3 A la salida del porémetro Regulador Sistema abierto
OPCION 4 A la salida del porometro Regulador Sistema cerrado
OPCION 5 A la entrada del porémetro flujometro Sistema abierto
OPCION 6 A la entrada del porémetro flujometro Sistema cerrado
OPCION 7 A la entrada del porémetro Regulador Sistema abierto
OPCION 8 A la entrada del porémetro Regulador Sistema cerrado
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De dichas alternativas, de acuerdo con lo conocido por esta técnica, se pueden descartar al menos
la mitad de estas alternativas, recordando que, en el caso de mecanismo por variacion de presion
de aire, se debe medir las variaciones de flujo de aire por medio del flujometro al atravesar la
muestra, por lo que este se debera encontrar a la salida del sistema. Siendo en este caso
descartadas las opciones 7 y 8. A diferencia de cuando tenemos una regulacion por variacion de
flujo de aire se debe medir en el sistema la variacion en presion detectada, por lo que en este caso
el flujometro debe encontrarse en la entrada del sistema, eliminandose las alternativas 1y 2.

Estas alternativas fueron analizadas construyendo las distintas opciones de conexion, con el
disefio preliminar de conexion con lo cual se obtuvieron distintas conclusiones acerca de la
gréafica de cada una de las pruebas. Todas las pruebas fueron realizadas de PLA al 13%, donde
se buscd obtener resultados similares a los ideales de acuerdo con la investigacion. En el caso de
las mediciones con el sistema cerrado, se coloco un sistema que evitara las fugas, y en el caso de
un sistema abierto al atravesar el sistema el dispositivo se encuentra abierto sin la valvula
Schrader, Unicamente se encuentra la manguera colocada en él sistema.

El prototipo fue desarrollado teniendo en cuenta las opciones 3,4,5 y 6 debido a un analisis
tedrico. No obstante, las opciones 3y 4 implican un sistema controlado por medio de la presion
de aire, mientras que las opciones 5 y 6, se basan en un control por cantidad de flujo masico.
Ademaés, la opcion 3 representa un sistema abierto, a diferencia de la opcién 4 que corresponde
a un sistema cerrado. De manera similar, la opcion 5 se caracteriza con un sistema abierto,
mientras que la opcion 6 se define como un sistema cerrado.

Los diagramas de conexién, en los que se explica de manera detallada cada uno de los
componentes a usarse, considerando ambas opciones de control, se muestran en la Figura 44. El
control es por cantidad de flujo mésico, el cual corresponderia a las opciones 5y 6. En este caso,
el aire que alimenta al sistema es controlado por medio del medidor de flujo masico analdgico,
mientras que el cambio de presidn es detectado por medio de los dos transductores. Uno de los
transductores, el transductor 1, se encuentra inicamente como un medidor de referencia, debido
a su posicién antes de la muestra; consideraremos los resultados relevantes para las mediciones
los entregados por el transductor 2.
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Transductor 1

—
e

Regulador de aire

2 Porometro

Compresor de aire.

Valvula Schrader
Medidor de flujo.

Transductor 2

Las conexiones fueron realizadas con abrazaderas y mangueras. La
finalidad de la Valvula Schrader es permitir una conexion cerrada
sin fugas de aire.

Figura 44. Diagrama de funcionamiento del porémetro por control de cantidad de flujo de aire.

Mientras que en la Figura 45 se muestra un sistema en donde se controla la presion con la que el
flujo de aire suministrado entra al sistema, midiendo entonces la diferencia en cantidad de flujo
masico. Debido al principio de funcionamiento de este sistema, el regulador de presion de aire
se encuentra a la entrada del sistema, mientras que ambos controladores se encuentran a la salida
de este. En este caso lo que se varia de manera manual es la perilla superior del regulador de aire.

Transductor 1 Medidor de flujo analégico

Regulador de aire Porometro Medidor de flujo

FS1012-1100NG

,*-
i Valvula Schrader

Transductor 2

Compresor de aire.

Las conexiones fueron realizadas con abrazaderas y mangueras. La
finalidad de la Valvula Schrader es permitir una conexion cerrada
sin fugas de aire.

Figura 45. Diagrama de funcionamiento del porémetro por control de regulacion de presion de aire
suministrada.

El sistema de manera real luce de acuerdo con la Figura 46, el cual tiene los mismos componentes
que los diagramas esquematicos. Como se puede notar en este caso, el sistema ya cuenta con los
soportes elaborados en polipropileno con un grosor de ¥ de pulgada, los cuales ayudan a mover
facilmente el dispositivo sin riesgo a que este afecte la seguridad del usuario. Estos soportes
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contribuyen con la estabilidad del sistema, lo que nos permite colocar la electronica cerca del
sistema en el espacio libre dentro de la tabla. De igual forma, cuando la configuracion es
adecuada para el otro tipo de control permite mover los componentes con facilidad de espacio.

Figura 46. Sistema de porometria ensamblado antes de las pruebas.

Como podemos notar, cada uno de los componentes van ensamblados por medio de abrazaderas
las cuales se encuentran en la Figura 47 y conexion roscada, disefiadas y empleadas con la
finalidad de que la fuga de flujo de aire sea minima. Ambos transductores y el medidor de flujo
masico van conectados al sistema Arduino o DAQ, segun se requiera y estos a la vez conectados
a una fuente para placa de pruebas (protoboard), la cual nos genera mas estabilidad en la cantidad
de energia suministrado a cada uno de los componentes, debido a sus bajas fluctuaciones.
Cerrando el sistema entre la fuente de protoboard y el DAQ o Arduino.

ajj*f.& g

Figura 47. Sistema de porometria ensamblado antes de las pruebas.

78



Como se puede notar la Figura 48, a pesar de usarse una manguera que ajustara de manera muy
estrecha con cada uno de los conectores se les coloco abrazaderas antes mencionadas. En la unién
de los transductores con la estructura base y de blogueo, en la union de dichas estructuras del
porometro y las uniones con cada uno de los conectores. Es decir, en cada conexion con rosca se
hizo uso de teflén como se muestra en el Figura 48 con la finalidad de minimizar algln error de
produccion que pueda provocar una fuga, lo cual nos produciria fluctuaciones en las mediciones.

Figura 48. Conexion del porometro con cada uno de sus componentes ejemplificados con la estructura de
blogueo.

Con la finalidad de mejorar el sellado de las estructuras, entre la estructura base y la estructura
de blogueo, se colocé un O-Ring, que se ajustara al diametro de la estructura de bloqueo lo cual
nos permitira un mejor sellado, de forma que lucira como en la Figura 49, en la se puede notar la
estructura base con el O-Ring elegido. Dicho O-Ring sera presionado por la estructura base y de
blogueo al cerrarlas, lo cual evitara las fugas de aire.

Figura 49. Estructura base con O-Ring.

La manera en como se acomoda la membrana dentro del porémetro para las mediciones se
realizara idealmente de la misma forma explicada en la Figura 50; este arreglo se repetird en cada
una de las mediciones, ya sean mediciones en himedo o en seco. EI O-Ring facilitara la
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colocacién de la membrana en el sistema, ya que estos se adhieren facilmente. Este arreglo se
encuentra especificada en la norma ASTM F316-03, sin embargo, esta fue ligeramente
modificada colocandose dos O-Rings en el sistema en lugar de uno. Este arreglo fue elegido
debido a las caracteristicas del disefio propuesto.

Para las mediciones se
forma una pequena torre
donde dentro del sistema

se veria de la siguiente

forma.

Disco de . O-Ring
soporte o - Malla Mesh 100 de

ri gi dizador. Acero Inoxidable

Teniendo en el sistema : .+

Disco de soporte 6
rigidizador,

Muestra a analizar

O-Ring

O-Ring

Esto nos va a permitir con Membrana de PCL al 13%

mayor facilidad hacer que

la muestra se quede en

donde se requiere.

Figura 50. Estructura de O-Rings con membranas.

De forma que dicho “sandwich” sefialado en el Figura 50, el cual esta compuesto por la muestra
y los dos O-Rings que fueron colocados en la estructura de bloqueo, de manera que estos
quedaran acomodados con la finalidad de que ambos O-Rings generaran una especie de vacio al
comprimir la muestra entre ellos, logrando una sujecion efectiva. Al unir la estructura base con
la estructura de bloqueo se espera que los O-Rings se presionen contra la estructura base la cual
también tiene un O-Ring para su conexién, como se puede ver en la Figura 51, y queden
completamente ajustados.

Figura 51. Estructura base con O-Ring.
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. Resultados

5.1. Pruebas iniciales

En esta seccion se encuentran las pruebas preliminares con las cuales se buscaba elegir el mejor
método de conexidén del sistema. En este caso, el codigo es cargado por medio de un Arduino
Mega 2560, el cual, con la finalidad de generar una estabilidad en el sistema, se le ha colocado
una fuente de poder para placa de pruebas (protoboard) para la conexién y alimentacién de los
transductores de flujo y de el sensor de flujo masico. Con dicha conexion se realizaron las pruebas
preliminares, en las cuales dentro del sistema Unicamente se contaba con el rigidizador, con la
finalidad de detectar si el sistema requiere ser cerrado o abierto. Se siguieron las conexiones antes
explicadas en las Figuras 44 y 45 segun fuera el caso.

En el caso de la regulacion de presion de aire, se varia la presion mientras que se mide la cantidad
de flujo masico recibida al salir del porémetro. En este caso se colocaron dos medidores de flujo
de aire; el analdgico y uno comercial llamado FS1012-1100-NG. Este tipo de medicion fue
empleada para las pruebas 3 y 4 mientras que en el caso de las pruebas 5y 6 el flujdbmetro
analogico se encontraba a la entrada del sistema siendo este el que se varia, con la finalidad de
detectar los cambios en las presiones. De las pruebas antes mencionadas se realizé la Tabla 19,
obteniendo ventajas y desventajas de cada una considerando las pruebas con rigidizador y
membranas de manera que pudiéramos concluir cual conexién era de utilidad. Se realizé la
prueba a todas las opciones mostradas en la Tabla 18, asi fueran no congruentes tedricamente, de
manera que se pudiera corroborar dicha informacion. En la Tabla 19 también se encuentran las
primeras pruebas con membrana mediante una programacion de Arduino.
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OPCION 1

OPCION 2

OPCION 3

OPCION 4

OPCION 5

OPCION 6

OPCION 7

OPCION 8

Tabla 19. Anélisis de alternativas de conexién.

RIGIDIZADOR

Ventajas

Existe un
escalonamiento,

indicando un cambio
reflejado al aumentar

el flujo de aire.

Existe un
escalonamiento del
cambio de flujo de

aire.

Desventajas

La presidn es inversamente
proporcional al flujo de aire.

Comportamiento constante o
uniforme.

Cuando el flujo es de 6 litros
por minutos, decrece y
continua con el
escalonamiento. Esta lectura
errnea se puede deber a error
humano.

La presion detectada tiene un
decremento y el flujdbmetro no
incrementa mas de 1 litros por
minuto.

La presion detectada decrece o
las lecturas se mantienen
constantes.

Existe un error en la lectura de
3 a4 litros por minuto, aunque
después desaparece.

Se mantiene constante.
Considerando promedios,
decrece. Después de 7 litros
por min es constante.

No incrementan las presiones
detectadas, no existe
escalonamiento.

MEMBRANA 1

Ventajas

Existe un
escalonamiento,
pero decrece
sUbitamente.
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Desventajas

No incrementa mas
de 4

Crece de 3 a 6 litros

por minuto, pero
decrece con
anticipacion.

El flujometro no
aumenté mas de 1
litro por minuto

Se mantiene
constante.

No incrementd, mas
arriba de 8 litros por
minuto

No existe
escalonamiento, es
casi de manera
constante.

No incrementa
después de 6 litros

escalonamiento

MEMBRANA 2
Ventajas Desventajas
Decrece la
gréfica

Crece con ciertos
escalonamientos

Existe un
escalonamiento,

aunque en el dltimo

punto decrece

Crece de manera
constante.

Se mantiene

) constante. Aumenta
por minuto. No hay .
de manera minima.

Crece. Decrece y
se mantiene
constante

Unicamente 4
litros por minuto
y decrece en el
altimo punto.

Crece de manera
minima, pero es
constante.

No presenta un
escalonamiento.

Salida constante,
es uniforme y no
incrementa.

No es visible el
escalonamiento, en
algunos puntos
decrece.



En esta seccion se colocaran algunas de las pruebas que fueron viables, de acuerdo con la Tabla
19, siendo esta, la opcidn 3 donde se encuentra un control con regulador de presion de flujo de
aire, siendo la finalidad de este detectar los cambios en la cantidad de flujo masico. Sin embargo,
del mismo modo se hizo una grafica, mostrada en la Figura 52, de los cambios en presion
detectados en ambos transductores, con la finalidad de conocer las variaciones de presiones y si
estas eran congruentes con las suministradas al sistema.

Opcion 3

e Transductor 1 Transductor 2

8
[a—
&36
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Figura 52. Gréfica del sistema, opcién 3 con rigidizador y sin muestra.

Se realizaron promedios de cada una de las mediciones considerando los cambios de cada litro
por minuto, con la finalidad de ver con mayor facilidad la variacion de presion detectada en el
sistema. Como podemos ver en la Figura 53, se detectd una fluctuacion de aire cuando la cantidad
de flujo masico fue de 6 litros por minuto. Se podria deber esto a las fluctuaciones que genera
nuestra fuente de aire, debido a que ambos transductores detectaron los mismos valores fuera de
los esperados en ese momento.

Promedio de presiones

e Transductor 1 Transductor 2

7.00
6.00

5.00 /\_/
4.00

3.00 _/—J

2.00

1.00
0.00

PROMEDIO DE AP / PSI

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
LITROS POR MINUTO

Figura 53. Gréfica promedio de presiones detectadas del sistema, opcién 3 con rigidizador y sin muestra.
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En el caso de la medicion de flujo mésico, se tienen las mediciones mostradas en la Figura 54 en
milivoltios, de las cuales a varias de ellas podemos considerarlas erréneas, debido a que el
minimo valor que debi6 ser adquirido es de 90 [mV] y, como podemos notar, tuvimos multiples
valores menores a ese valor. En este caso con la grafica obtenida a pesar de las repeticiones en
las mediciones de manera constante y el asesoramiento del proveedor en la programacion de este,
se continuaron obteniendo graficas con un porcentaje de error igual o similar a la mostrada en la
Figura 54, por lo que podemos concluir que el sensor no funciona de la manera adecuada. Por
esta razdn se considerd preciso encontrar un controlador y/o sensor de flujo masico que funcione
de manera correcta o, en este caso, cambiar de tipo de medicién mientras se encuentran
controladores de flujo mésico més precisos y costeables.

Opcidn 3, medicion de flujo masico

SALIDA (MV)
= = N

(9] o U o
o o o o

o

O NN N A OO AN N AN dN~NO dN 1N M o
NN < TN ON00 DO A AN AN D N O OO O H N MM <
R I B e B o IO B B B I I 5 o B B o I o VI o VA o\ B oV I @\ )

TIEMPO / SEG

Figura 54. Grafica de mediciones en la variacion de flujo masico, opcion 3 con rigidizador y sin muestra.

En el caso de la opcion 6, el cual es un sistema de control de flujo masico que tiene la finalidad
de medir las variaciones obtenidas en cada uno de los transductores, se obtuvo la grafica mostrada
en la Figura 55 mediante una programacion de Arduino. En la grafica podemos notar
escalonamientos facilmente identificados a lo largo de las mediciones.

Opcion 6

e Transductor 1 Transductor 2 Lineal (Transductor 2)

AP/ PSI

0
T5 9 B 202529 33 3 4115149 53 5 61 6569 73 77 8 8 89 93 97 101 105 109

TIME / SEG

Figura 55. Gréfica del sistema, opcion 6 con rigidizador y sin muestra.
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En este caso, las mediciones obtenidas de la prueba 6 considerando ambos transductores luce de
acuerdo con los mostrado en la Figura 5, en el cual podemos notar los mismos escalonamientos
antes encontrados. Para la obtencidn de esta grafica, se ha utilizado un software diferente a
Arduino, en este caso se hizo uso del software LabVIEW vy del dispositivo DAQ, lo cual permitio
incrementar de un rango de muestras de alrededor de 120 a un rango de muestras mayor a 800,
para tener menor margen de error y mejorar las mediciones.

Medicidon en seco con LabVIEW

Sensor 30 PSI Sensor 100 PSI Lineal (Sensor 100 PSI)

T O = O OO OO O d O d O dOWdOd O d O d O o O -d O« 0«0

NN ~NO AN LM~NOANLN~NOANINN~NOANINNOAN I N~NOANLLNO AN LSO AN IS

I A A AN AN AN AN T DWDD NN O W W WONDMNDMNSNIDNOD O 0 0
TIEMPO (seg)

Figura 56. Grafica del sistema, opcidn 6 con rigidizador y sin muestra.

En el caso de la configuracién de este sistema, podemos considerar que se coloco el transductor
de 100 psi a la entrada del dispositivo, mientras que el transductor de 30 psi se encontraba a la
salida, por lo que se identific6 que la diferencia entre ambas graficas fue de 3 psi,
aproximadamente en cada uno de los puntos. Sin embargo, la similitud de las graficas es evidente.
Entonces la diferencia o pérdida de presién del dispositivo se debe al traspaso de la membrana
ademas de un defecto en la calibracion de alguno de los transductores. Las mediciones de esta
gréfica fueron dadas por un control de flujo masico. Como mencionamos anteriormente, esto nos
comprueba que, debido a un cambio escalonado en V, la caida de presion tiende a sobrepasarse.
En este caso se tomaron mas de 800 muestras en un lapso corto a presiones bajas con un maximo
de 9 psi. La grafica obtenida por medio de LabVIEW nos permitié tomar una mayor cantidad de
muestras y de mejor calidad, lo que se le puede atribuir al DAQ, al programa e incluso la
disminucion en el ruido detectado, debido al promedio de ciclos FOR.

De dichas mediciones se tomd en consideracion para su andlisis solo una de ellas, la de 100 psi;
con los datos obtenidos se lograron obtener las graficas en seco uniformadas con respecto a los
litros por minuto correspondientes, mientras que, en el caso de las muestras himedas, fueron
sumergidas con un liquido humectante de baja tension superficial llamado Porofil™. Se
obtuvieron algunas graficas de dichas mediciones, obteniendo diferentes mediciones con el
nuevo software. En este caso, aunque las 3 membranas empleadas fueron membranas de PLA al
13%, cada una fue elaborado bajo distintos parametros de electrohilado.
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El procedimiento experimental para obtener cada uno de los siguientes resultados, es por medio
de los transductores de presion, se varia en el sistema la cantidad de flujo masico, dicha variacion
es detectada por cada uno de los transductores, los cuales cada intervalo de tiempo obtiene una
sefial en forma de bits, para ser convertidos en mV y estos a su vez en presion. Dicha presion es
evaluada por medio de la formula numero 18 para cada uno de los datos obtenidos con respecto
al tiempo. Para la obtencion de cada didmetro de poro con su respectiva desviacion tipica, fueron
calculados con ayuda de la ecuacién nimero 19.

dporo == (18)

AP

|| N
1 _
SN-1 = mZ(QE -qQ)*
\' i=1

donde:
N,numero de datos

(19)

g, promedio aritmético del conjunto de datos g;

La grafica de la membrana 1 cumplio con las expectativas de medicidn de las gréaficas, ya que la
curva seca tiene una tendencia de linea recta, mientras que la curva himeda es curveada
permitiendo pronosticar una correcta medicion de esta caracterizacion. La tension superficial de
Porofilm es de 16 mN/m para facilidad de comparacion con los datos obtenidos en microscopia
electronica de barrido los valores de diametro de poro seran convertidos a um. Considerando los
resultados de uno de los transductores se realiz6 la grafica de la figura 57, con la cual se puede
estimar un didmetro de poro maximo de 2.2161 + 0.3250 pm, un didmetro medio de 1.476 +
0.3205 pm y un diametro de poro minimo de 1.0866 + 0.3251 pm.

Diametros del poro en membrana 1 por
variacion de flujo masico
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Figura 57. Gréfica de distribucion de diametros de poro de acuerdo con las mediciones del transductor 1 en la
membrana 1.
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Mientras que en el caso de la muestra himeda mostrada en la Figura 58 se puede estimar un
didmetro de poro maximo es de 4.1234 + 0.2173 pm, el didmetro medio de 1.8001 + 0.2170
um Y el diametro de poro minimo de 0.8985 + 0.2176 pm. En este caso aun no se detectaban
los maximos de presion que podia soportar la membrana, por lo que no se realizd6 microscopia
electronica de barrido, debido a que la membrana se rompio al intentar caracterizarla en himedo
y Unicamente se contaba con una muestra muy pequefia. Se tiene la posibilidad de que en algun
punto de la caracterizacion la membrana se destruyo debido al flujo de aire. Por lo que esta prueba
no fue determinante para caracterizar, si no para conocer e identificar el rango de presién maximo
que este tipo de membranas electrohiladas podia soportar. Se miden diferentes tamafios de poro
como se muestra en la gréafica debido a que las membranas electrohiladas no son uniformes, cada
poro es de diferente tamafio, como lo mencionamos anteriormente durante la caracterizacion de
las membranas electrohiladas, primero son vaciados de aire o de fluido los poros més grandes ya
que requieren menor cantidad de presion para ser vaciados.

Diametro de poro en la membrana 1
hameda, por variacion de flujo masico

4.50000000
4.00000000
3.50000000
3.00000000
2.50000000
2.00000000
1.50000000

1.00000000

DIAMETRO DE PORO (um)

0.50000000
0.00000000

Figura 58. Gréfica de distribucion de diametros de poro en mediciones himedas en la membrana 1, de PLA al
13%.

En la grafica que se muestra en la Figura 59 se muestran la curva seca y himeda de la membrana
1, las cuales podemos notar que la curva seca es semejante a una linea recta, mientras que la
curva himeda es curva. Como se puede apreciar, las graficas cuentan con algunos puntos de
inflexion, en esos casos, los valores de presion de esos puntos de inflexion son relevantes para
las mediciones, ya que en ese caso son didmetros caracteristicos de la membrana.
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Porometria, membrana 1

e CUrva seca Curva himeda  ——Lineal (Curva seca)

10

AP/ PSI

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
TIEMPO

Figura 59. Gréfica del sistema, opcién 6 con rigidizador y con muestra de la membrana 1.

5.2. Pruebas con membrana

A pesar de que en la seccidn anterior se encuentra una medicion con membrana debido a el uso
de altos niveles de presion, esta fue destruida por el flujo del aire; dicha membrana fue utilizada
con la finalidad de conocer los niveles de presion maximos con los cuales se podria trabajar en
una configuracion ideal. Sin embargo, en esta seccion se analizardn las gréaficas y valores
obtenidos con los datos de configuracion del sistema antes recabados. Es decir, serén la base para
evaluar el dispositivo. En el caso de la membrana 2, al igual que en los casos anteriores la
membrana es de PCL al 13%. Para la grafica de la Figura 60 se ha dejado un lapso mas grande
de tiempo agrupando menos muestras. Como se puede notar, en este caso, al igual que el anterior,
se cuenta con un limite maximo de 9-10 psi. Al igual que en la grafica anterior, la curva seca es
lineal y la curva humeda es relativamente curva, dentro de esta grafica no es tan facil observar
dichas caracteristicas por lo que se puede suponer algunos errores.
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Porometria, membrana 2

e H(medo e Seco Lineal (Seco)
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Figura 60. Gréfica del sistema, opcién 6 con rigidizador y con muestra de la membrana 2.

En la prueba en seco mostrada en la Figura 61 se estima un didmetro de poro maximo de 2.686
+ 0.3123 pm, un diametro medio de 1.456 + 0.3070 pm y un diametro de poro minimo de
0.882 + 0.3079 pm. Como se puede notar, la desviacion estandar de las muestras no es tan grande
por lo que la variacion entre cada dato individual no difiere en gran medida de la media.

Diametro del poro en membrana 2 en
seco, por variacion de flujo masico
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Figura 61. Gréfica de distribucion de diametros de poro en seco de la membrana 2.

En la muestra en himedo mostrada en la Figura 62 se tiene un didmetro de poro maximo de
3.7304 + 0.4896 pm, un didametro medio de 1.9391 + 0.4852 pm y un didmetro de poro
minimo de 1.1567 + 0.4858 pm. Se puede notar una caracterizacion con datos mas grandes a
los obtenidos en la misma membrana, pero en seco, en esta grafica se tiene un didmetro de poro
que puede considerarse extrafio, debido a que es mucho menor de la medicion anterior,
recordando que los didmetros de poro con liquido humectante son vaciados del mas grande al
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mas pequefio, dicha obtencion de valor podria ser debido a un error de medicion, ruido, entre
otras.

Diametro del poro en membrana 2 en
hdmedo, por variacion de flujo masico
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Figura 62. Gréfica de distribucion de didametros de poro en himedo de la membrana 2

Se realizaron mediciones por medio de microscopio electronica de barrido (SEM) y el software
ImageJ, se obtuvieron 50 mediciones con la Figura 63 con la finalidad de generar un aproximado
de didmetro de poro en dicha membrana. De las mediciones obtenidas por medio del software
ImageJ, con lo cual se estimo un diametro promedio de la membrana de 1.7613 pm 0.7190 pm,
debido a una variacion amplia de diametros de poro. Un diametro minimo de 0.917 + 0.7369 um
y un didmetro de poro maximo de 3.301 + 0.7511 pum. El promedio y la incertidumbre son casi
de la misma magnitud, debido a la poca cantidad de poros superficiales en los cuales generar una
medida, como podemos ver en la Figura 63 los poros son visiblemente muy diferentes en tamafios
entre ellos.

.
lpm  LUME-IIM
X 10,000 5.0kV SEI SEM WD 8. Omm

Figura 63. Microscopia electrénica de barrido de la membrana 2
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En la Figura 64 se observa otra micrografia de la membrana, en la que se observan pocas
nanofibras superficiales, por lo que era dificil realizar la medicion y con la finalidad de realizar
las mediciones de las membranas a la misma escala, se ha optado por realizar un analisis de la
membrana con la figura anterior. La Figura 64 presenta un buen panorama de la diversidad de
diametro que se pueden encontrar en las membranas electrohiladas, encontrando poros muy
pequefios y otros muy grandes al igual que una diferencia en las medidas de las nanofibras,
aunque idealmente para futuras pruebas se espera que se logren condiciones de electrohilado en
las cuales se obtengan fibras regulares sin defectos y con diametros de poro similares.

lpm LUME-IIM
5.0kV SEI SEM WD 8.0mm

Figura 64. Microscopia electrénica de barrido de la membrana 2

Mientras que en la gréafica de la membrana 3 (Figura 65), la curva seca tiene una menor similitud
con una linea recta de acuerdo con la comparacién visual con la linea de tendencia. Sin embargo,
la curva himeda cuenta con cierta curvatura, como es el caso regular de las curvas himedas en
este tipo de caracterizacion. Las mediciones de nueva cuenta fueron elaboradas con una
membrana de PCL al 13%.
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Porometria, membrana 3
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Figura 65. Grafica del sistema, opcién 6, con rigidizador y con muestra de la membrana 3.

En la muestra en seco de la Figura 66, se tiene un didmetro de poro maximo de 4.0505 + 0.8108
pm, un diametro medio de 2.1699 + 0.8060 pm y un didmetro de poro minimo de 1.0202 +
0.8071 nm. Como se puede notar, la grafica tiene un comportamiento fuera de tendencia, ya que
presenta algunas fluctuaciones las cuales pueden ser atribuidas al compresor de aire, los sensores
utilizados, e inclusive deformaciones dentro de la membrana.

Diametro del poro en membrana 3 en
himedo, por variacion de flujo masico
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Figura 66. Grafica de distribucion de didmetro de poro en himedo en la membrana 3.

En la muestra en himedo mostrada en la Figura 67, se estim6 un diametro de poro maximo de
3.1883 + 0.5466 pm, un didmetro medio de 1.4502 + 0.5420 pm y un didmetro de poro
minimo de 0.861 + 0.5421 pm. La gréafica tiene un mejor comportamiento, es decir, sin
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fluctuaciones. Se presentaron determinados puntos de inflexion importantes, sin embargo, la
grafica muestra un comportamiento méas constante con menores oscilaciones. Debido a los datos
obtenidos en ambas graficas, podemos concluir que la membrana cuenta con defectos en su
morfologia lo cual provoca mediciones fuera de tendencia.

Diametro del poro en membrana 3 en
seco, por variacion de flujo masico
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Figura 67. Grafica de distribucion de diametro de poro en seco en la membrana 3.

Al igual que en el caso anterior, se realizaron mediciones por medio de microscopia electronica
de barrido (SEM), en la Figura 68 se presenta una micrografia de la membrana 3, a partir de la
cual se obtuvieron 50 mediciones de didmetro de poro permitiendo estimar un diametro promedio
de la membrana de 1.8162 pm +0.5290 pm. Un didmetro minimo de 0.535 + 0.5658 um y un
didametro de poro méaximo de 3.73 + 0.5968 um. Se puede notar que en este caso la membrana
en sus fibras cuenta con multiples defectos tipo bulbo, lo cual podria ser atribuido a pardmetros
de electrohilado no ideales generando oscilaciones o graficas fuera de tendencia mostradas en la
Figura 67 y en la Figura 68.
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Figura 68. Microscopia electrénica de barrido de la membrana 3 empleada para la caracterizacion.
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En este caso, se realizaron las mediciones en la membrana 3 Gnicamente con respecto a la Figura
68, ya que los poros de las nanofibras no son tan faciles de detectar en la Figura 69, por lo que
Unicamente fue colocada como referencia.
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Figura 69. Microscopia electrénica de barrido de la membrana 3.

Como se puede notar en la Figura 70, la cantidad de presion es ideal para que la membrana no se
vea afectada; aun después de multiples mediciones estas siguen en buen estado. En la Figura 70
(a) se puede visualizar el estado de la membrana electrohilada antes de su medicién en seco, la
membrana se coloca con facilidad en el O-Ring. En la Figura 70 (b) se puede observar una
membrana electrohilada después de su medicion en himedo. Para humedecer la membrana, esta
se sumerge completamente en liquido humectante. Se puede notar una parte de la membrana de
un color mas blanco que otro en el centro, el cual esta delimitado de un circulo de color azul. Esa
area es la parte seca de la membrana después de la medicién en himedo, la parte en donde los
poros fueron vaciados por medio de la presion de flujo de aire.

Figura 70. Membrana electrohilada de PCL al 13% después de medicidn en seco (a) y en himedo (b).
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5.3. Resumen de resultados de porometria de flujo capilar y

microscopia electrénica de barrido
Los resultados obtenidos anteriormente por medio de la caracterizacion de las membranas
electrohiladas por medio de dispositivo disefiado y la microscopia electronica de barrido fueron
colocadas en la siguiente tabla con la finalidad de realizar un resumen de los datos de manera
adecuada y calcular un error de exactitud que nos permita visualizar que tan confiable en el
dispositivo disefiado.

En el caso de la membrana numero 1 como mencionamos anteriormente, fue destruida durante
una medicion con el porémetro por lo que realizar la microscopia electronica de barrido no fue
posible, debido a esto no tenemos un valor con el cual evaluar la exactitud de la medicion en esa
membrana. Sin embargo, considerando la membrana 2 y 3, podremos dar claridad al error de

exactitud del dispositivo.

Tabla 20. Resumen y comparacion de datos de porometria de las membranas.

Membrana 1

Caracterizacion por medio del porémetro “Pore-Flow IMM” en seco

Diametro de poro | 1.0866 + 0.3251 pm

Membrana 2

0.882 + 0.3079 pm

Membrana 3

1.0202 + 0.8071 pm

Caracterizacion por medio del por

minimo
Diémet}ro_ de poro 2.2161 + 0.3250 pm 2.686 + 0.3123 pm 4.0505 + 0.8108 pm

maximo
Diametro de poro 1.476 £ 0.3205 pm | 1.456 + 0.3070 pm 2.1699 + 0.8060 pm

medio

ometro “Pore-Flow IMM” en humedo

Diametro de poro 0.8985 + 0.2176 pm 1.1567 + 0.4858 pm 0.861 + 0.5421 pm
minimo
Diametro de poro | 4.1234 + 0.2173 pm | 3.7304 + 0.4896 pm | 3.1883 + 0.5466 pm
maximo
Diametro de poro 0.8001 + 0.2170 pm 1.9391 + 0.4852 pm 1.4502 + 0.5420 pm
medio
Promedio ae 1o

1.3822+ 0.3912 pm

1.0193 + 0.5751 pm

0.9406+ 0.9722 pm

Promedio de los
diametros de poro
maximo

1.2705 + 0.3909 pm

3.2082+0.5807 pm

3.6194+ 0.9788 pm

Promedio de los
diametros de poro
medio

1.1380 + 0.387 pm

Didmetro de poro
minimo Medicion no realizada,
Didmetro de poro debido a que la
maximo membrana se destruyo.

1.6875 + 0.5742 pm

Caracterizacion por medio de microscopia electrénica

0.917 + 0.7369 pm

1.8100+ 0.9713 pm

de barrido

0.535 + 0.5658 um

3.301 4 0.7511 pm

3.73 % 0.5968 um
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Diametro de poro 1.7613 pm +0.7190 1.8162 pm +0.5290
medio m m

Error de exactitud 10.944% 35.0579%
de diametro de poro
minimo No calculado, debido a
Error de exactitud la destruccion de la
de diametro de poro membrana 9.7745 % 9.6476%

maximo
Error de exactitud
de diametro de poro 8.0204 % 0.5605%
medio
Error de exactitud

total de las 9.5796% 15.0886%

mediciones

Considerando las mediciones de las 2 membranas en las cuales se pudo realizar el calculo de
error de exactitud, es decir la desviacion existente entre la media de los valores observados y el
valor real, suponiendo el valor real como el obtenido por medio de la microscopia electrénica de
barrido, se puede notar un error relativamente alto considerando la naturaleza del disefio. Sin
embargo, se detectaron maltiples areas de oportunidad las cuales repercuten de manera directa
con la exactitud de las mediciones del dispositivo.

5.4.  Trabajo a futuro

Hasta el momento se han obtenido resultados adecuados que han permitido obtener las primeras
estimaciones de tamafios de poro. Sin embargo, la cantidad de ruido y fluctuaciones alin deben
ser corregidas con la finalidad de aumentar la sensibilidad de medicion y mejorar estas. Por lo
que se sugiere cambiar algunos componentes del porémetro por otros que brinden mayor
exactitud tal es el caso del uso de sensores de presion de mejor calidad que se ajusten a nuestras
necesidades, como los sensores omegas para 15y 100 Psi, de la misma linea llamados PX309-
15 G5V y PX309-100G5V, respectivamente, debido a sus caracteristicas técnicas. Estos sensores
se muestran en la Figura 71. Los transductores Omega cuentan con una estabilidad + 0.25%,
tipico con un tiempo de respuesta menor a 1 ms.
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Figura 71. Transductores Omega.

Actualmente se utiliza un controlador analégico y un sensor de flujo masico, los cuales funcionan
con altos porcentajes de error. Por lo que se han sugerido los controladores electronicos que se
encuentran en la Figura 72, considerado dos diferentes, uno con rango maximo de 15 litros por
minuto, del modelo FMA5523A y otro de 100 litros por minuto, del modelo FMA-26102. Los
cuales permitiran controlar mejor el flujo masico para lograr escalonamientos minimos de flujo
masico. Posiblemente el codigo tenga que ser modificado para el control de estos. Sin embargo,
se optaréa por el uso de LabVIEW, ya que demostro ser mas viable y eficaz.

]
Figura 72. Controladores de flujo electronicos OMEGA.

El sensor de temperatura que se uso inicialmente fue el LM35. Sin embargo, este por ser un tipo
de sensor analdgico que mide la temperatura ambiente no pudo realizar las mediciones del fluido
que atraviesa el flujometro de la membrana ya que este tipo de sensor no puede medir a través
del acero inoxidable. Se cree que es posible realizar las mediciones con un sensor infrarrojo,
debido al efecto de dispersion de la energia. Una sugerencia de dicho sensor de temperatura se
encuentra mostrado en la Figura 73, ya que es posible tener las mediciones del flujo dentro del
dispositivo. Este sensor se encontrd que no era tan funcional dentro del prototipo debido a la
rapidez de las mediciones por lo que la temperatura del sistema no se incrementa lo suficiente,
para significar un riesgo para la membrana o para el usuario. Debido al efecto de dispersion de
la energia, este sensor posibilita el poder medir la temperatura a través del acero inoxidable a
determinada distancia, aunque esta es una deduccién tedrica se cuentan con bases tedricas que
posibilitan esta hipotesis.

Figura 73. Sensor infrarrojo
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En el caso del funcionamiento del dispositivo, idealmente se requiere hacer uso de un gas inerte,
con la finalidad de que este no contenga impurezas que puedan dafiar directamente la muestra, el
uso de este tipo de gas nos presenta la ventaja de un flujo constante de dicho fluido. Sin embargo,
en este caso al no contar con un protocolo establecido para el uso del nitrégeno en el dispositivo
dentro del laboratorio se emple6 aire suministrado por medio de un mini compresor con una
potencia de %2 de HP, el cual presentaba fluctuaciones en la cantidad de aire suministrado siendo
esta una de las posibles causas de los errores en la lectura de presion detectadas anteriormente,
al igual que cuando este elaboraba mas de 2 pruebas seguidas tendia a sobrecalentarse y
suministrar menor cantidad de aire de la deseada o disminuir su cantidad de presion, provocando
que esta no aumentara de manera lineal, sino que tuviera picos de menor suministro.

Debido a esto se espera que en el futuro durante el funcionamiento del dispositivo se pueda hacer
uso de un gas mas puro que el aire. Manteniendo las mediciones durante cierto tiempo de manera
constante y al terminar la medicion ventilar el laboratorio. En el caso del prototipo fisico, como
trabajo a futuro se espera modificar un poco la estructura externa del dispositivo, con la finalidad
de que sea fécil abrir y cerrar el dispositivo ya que ahora tenia algunas dificultades, debido a su
forma cilindrica ya que era dificil ejercer fuerza al no contar con suficiente area de sujecion.

6. Conclusiones

El desarrollo de un nuevo dispositivo que permita ayudar con el avance en las investigaciones en
el area de ingenieria de tejidos para las membranas electrohiladas facilitando la caracterizacion
de las membranas es un area que enfrenta maltiples retos derivados de las distintas caracteristicas
mecanicas de cada una de las membranas, fue evidente durante el desarrollo de esta tesis la
posibilidad de mejorar los métodos de caracterizacién de las membranas electrohiladas
considerando las normas sobre las cuales debemos trabajar y pardmetros de presién y cantidad
de flujo suministrado. Sin embargo, el reto de elaborar un porometro de flujo capilar para
membranas electrohiladas aun presenta complicaciones futuro, ya que se vuelve mas complejo
debido a que las caracteristicas propias de la membrana a analizar; las cuales no solo varian de
acuerdo con el tipo de polimero con el que se esté trabajando, sino que adicionalmente sus
propiedades se ven fuertemente afectadas debido a los parametros de electrohilado con los cuales
se haya elaborado dicha membrana.

Se cumplieron todos los objetivos mencionados anteriormente, confirmados de la identificacion
de las necesidades y requerimientos del dispositivo con lo cual fueron determinadas distintas
alternativas de disefio que permitieron realizas pruebas para caracterizar membranas y establecer
procedimientos y finalmente encontrar posibles mejoras. Es posible mejorar el dispositivo con la
finalidad de minimizar los errores en las mediciones causados por errores humanos o una baja
sensibilidad en los sensores, a pesar de haber cumplido cada uno de los objetivos nos enfrentamos
con nuevo trabajo a futuro, con la finalidad de mejorar el porometro de flujo capilar y la
elaboracion de membranas electrohiladas, para de este modo caracterizar membranas con
parametros mas controlados.

Los resultados de este trabajo presentaron un proceso de disefio el cual permitio la construccion
de un prototipo el cual fue probado en mudltiples ocasiones siendo este una propuesta de
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porometro de flujo capilar, al final de las mediciones la composicion de la muestra se veia
minimamente afectada en la mayor parte de las pruebas. Se detectaron rangos en la presion para
trabajar, es indispensable considerar que en este caso para las pruebas Unicamente se uso cierto
tipo de polimero, aunque sus propiedades mecanicas se ven definidas por los parametros de
electrohilado, este tipo de polimero se caracteriza por ser un poco mas resistente que otro tipo de
polimeros electrohilados.

En el desarrollo del dispositivo se hizo evidente la mala calidad de los componentes electronicos
del porometro, ya que puede afectar directamente las mediciones, generando altos rangos de
error, mediciones incongruentes y retrasos en la caracterizacion de la membrana. A pesar de
dicha dificultad, se logr6é desarrollar un porometro de flujo capilar que considerara las
propiedades mecanicas de las membras electrohiladas, permitiendo que estas no fueran
fuertemente afectadas.

La implementacion de un proceso de disefio permitié identificar las necesidades, buscando
alinear cada una de estas con su respectivo parametro y propuestas de solucion brindandonos un
campo de soluciones. Cada posible solucién se alineaba con su respectivo requerimiento
considerando los parametros establecidos, las necesidades fueron evaluadas de acuerdo con un
orden de importancia ponderados por medio de una matriz de pares permitiendonos evaluar la
relevancia de cada requerimiento con respecto a otro. Se brindo mayor importancia a las
necesidades esenciales obtenidas por medio de la matriz de pares, lo que permitio evaluar los
conceptos y seleccionar la mejor alternativa de acuerdo con las posibilidades, modificar el
proceso de manufactura y los componentes electrénicos para la construccion del dispositivo y
considerar un nuevo campo de soluciones con la finalidad de mejorar el dispositivo.

Un futuro redisefio del dispositivo mejoraré la calidad del dispositivo, ya que en cada una de las
mediciones se tienen identificadas nuevas areas de oportunidad sobre las cuales puede mejorar
el dispositivo, a pesar de tener buenos valores de error de exactitud estos son no muy cercanos
lo cual afecta directamente la reproductibilidad del sistema.
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8. Anexos
8.1.

Caodigo de Arduino

// Constantes

const int analogInPin0O = AQ;

de flujo estd conectado a Pl
const int sampleAverage = 20;
promediar

const int serialRateOutput = 1000;
const int analogSampleDelay = 2;
analdégico en ms

// Variables

int sensorValue = 0;
flujo

float sensorAverage =
float sensorFlow = 0.
int pinPresionl = Al;
int pinPresion2 = A2;

0.0;
0;

’

Codigos de programacion

// pin de entrada analdgica que el sensor
// ntimero de muestras del sensor para

// tasa de salida de muestra en ms
//retraso de muestra para muestreo

// valor leido proveniente del sensor de

// valor promedio del sensor

// Constantes de

calibracidén del sensor 2

float minVoltaje = 0.5;
float maxVoltaje = 4.5;
float minPresion = 0;
float maxPresion = 30;

// Constantes de

calibracidén del sensor 2

float minVoltaje2 = 0.3;
float maxVoltaje2 = 4.5;
float minPresion2 = 0;

float maxPresion2 100;

// Constantes
float tempC;
1023)

int pinILM35 = A3;

// Variable del pin de entrada del sensor

// Variable para almacenar el valor obtenido del sensor (0 a

(AO)

// Variables para almacenar los valores leidos

float voltaje2,presion?2, voltajel,

void setup()

{

presionl;

//Cbébdigo de medidor de flujo FS1012-1100NG
// inicializacidédn de comunicacidn serial a 9600:

Serial.begin (9600) ;

// establecimiento de la referencia analdgica interna en 1,1 V

analogReference (DEFAULT) ;

}
void loop ()
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// inicializacidédn del valor promedio del sensor
sensorAverage = 0.0;

// leer y acumular las medidas del sensor
for(int i = 0; i < sampleAverage; i++)
{

// leer el valor analdgico:

sensorValue = analogRead(analogInPin0) ;

// esperar el convertidor analdgico a digital
// para resolver después de la Ultima lectura:
delay (analogSampleDelay) ;

// acumular los datos del sensor
sensorAverage = sensorAverage + sensorValue;
}
// calcular el sensor promedio
sensorAverage = sensorAverage / sampleAverage;

if (sensorAverage <= 97.6 && sensorAverage >= 90.0) {
sensorFlow = -0.802174 * sensorAverage + 84.252174;
}

else 1f (sensorAverage <= 102.6 && sensorAverage > 97.6) {

sensorFlow = -0.602 * sensorAverage + 64.7152;
}

else 1f (sensorAverage <= 104.8 && sensorAverage > 102.6 ) {
sensorFlow = -0.4454 * sensorAverage + 48.6536;

}

else if (sensorAverage <= 108.3 && sensorAverage > 104.8) {
sensorFlow = -0.291429 * sensorAverage + 32.51171;

}

else 1if (sensorAverage <= 115.9 && sensorAverage > 108.3) {
sensorFlow = -0.125 * sensorAverage + 14.4875;
}

Serial.print ("FS1012:" );

Serial.println (sensorAverage) ;

Serial.print ("FS1012 flujo:" );

Serial.println(sensorFlow);

// espere para garantizar al menos 100 ms entre cada impresidén en serie
delay (serialRateOutput - (sampleAverage * analogSampleDelay)):;

// Cbébdigo de transductores de presidn.

// Lectura del voltaje del sensor 1

voltajel = analogRead (pinPresionl) * (5.0 / 1023.0);

// Célculo de la presidén en PSI y KPA

presionl = ((voltajel - minVoltaje) * (maxPresion) / (maxVoltaje -
minVoltaje));

Serial.print ("Voltaje transductor:");
Serial.print (voltajel);
Serial.println();

Serial.print ("Presién 2 (PSI): ");
Serial.print (presionl);
Serial.println();
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// Lectura del voltaje del sensor 2
voltaje2 = analogRead (pinPresion2) * (5.0 / 1023.0);
// Calculo de la presidén en PSI y KPA
presion2 = ((voltaje2 - minVoltaje2) * (maxPresion2) / (maxVoltaje2 -
minVoltaje2));

Serial.print ("Voltaje transductor:");
Serial.print (voltaje2);
Serial.println();

Serial.print ("Presidén 2 (PSI): ");
Serial.print (presion2);
Serial.println();

///Cbébdigo de sensor de temperatura.
// Con analogRead leemos el sensor, recuerda que es un valor de 0 a 1023
tempC = analogRead (pinLM35) ;

// Calculamos la temperatura con la férmula
tempC = (5.0 * tempC * 100.0)/1023.0;

// Envia el dato al puerto serial
Serial.print (tempC) ;

// Salto de linea

Serial.print ("\n");
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Cadigo de LabVIEW
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8.2. Planos de las piezas.
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