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RESUMEN

Dentro de los llamados materiales inteligentes existen los materiales con memoria
de forma (SMM), los cuales modifican su forma de acuerdo a un estimulo externo,
como puede ser temperatura, pH, corriente eléctrica, solvente entre otros, existen
aplicaciones actuales en la biomedicina, industria aeroespacial, censado, etc. Sin
embargo, muchos de ellos utilizan materiales que no son biodegradables, son
dificiles de procesar o de obtener, lo que los hace costosos, incluso téxicos para el
medio ambiente u organismos vivos. En este trabajo fue posible obtener un material
que presento el efecto de memoria de forma, a partir de un método de fabricaciéon
muy sencillo que consistié en una mezcla fisica y usando materiales de facil acceso,
biodegradables, de bajo costo y no téxicos, que incluyeron al alcohol polivinilico
(PVA) como dominio elastico, fibra de celulosa como el dominio rigido y
nanoparticulas de ZnO para evitar la degradaciéon bacteriana y/o fangica de los
componentes. Los materiales obtenidos fueron caracterizados por XPS, SEM, EDS,
FTIR para analizar posibles interacciones entre los componentes y la naturaleza de
la mezcla. El efecto de memoria de forma, fue evaluado en base al porcentaje y
tiempo de recuperacion, obteniendo resultados que nos permiten concluir que el

material obtenido si presenta el efecto de memoria de forma.



CAPITULO I. ANTECEDENTES

1.1 INTRODUCCION.

1.1.1 Materiales con memoria de forma

Los materiales con memoria de forma (SMM) por sus siglas en inglés Shape Memory
Materials, son conocidos o nombrados como materiales inteligentes, ya que se
pueden programar en una configuraciéon temporal y luego recuperar la forma
original (o permanente) mediante un estimulo externo, por ejemplo: cambio de
temperatura, pH, contacto con agua o algtn otro disolvente, campo eléctrico, campo
magnético, etc. éste fendmeno se conoce como el efecto de memoria de forma (SME)
siendo la caracteristica que tienen todos los SMM vy el proceso al que se llegue a

someter puede alterar alguna propiedad ya sea fisica o quimica del material.

Existen diferentes estimulos que son necesarios para obtener una forma programada
y que puedan regresar a su forma original, siendo estos elegidos adecuadamente de
acuerdo al disefio del material y la aplicacién que se requiera. Se clasifican de la

siguiente manera:

e Fisicos (temperatura, electricidad, magnetismo)[1]
e Luz (UVy luz infrarroja)[2]

¢ Quimicos (humedad, contacto con disolventes y cambio de pH)[3].

En el caso de los estimulos fisicos como lo es la temperatura, puede llegarse a dar
por calentamiento directo o indirecto en donde la energia quimica, eléctrica, dptica,
actstica o magnética se puede convertir en energia térmica, cambio en pH, luz o

exposicion a solventes.

Dentro de los SMM destacan diferentes tipos de materiales que muestran buenos

resultados al SME, sin embargo, unos presentan mejor respuesta de acuerdo al
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material y al estimulo aplicado, un mejor costo de produccién, biodegradabilidad,
etc. Debido a las diversas caracteristicas dentro de estos materiales inteligentes se
destacan en su interés los materiales compuestos e hibridos, ya que estos son
sencillos de fabricar y con propiedades hechas a la medida con base a las
propiedades individuales de cada componente, esto se debe gracias a que no existe
ninguna interaccion quimica entre los materiales lo que hace predecible sus

propiedades.

En los materiales hibridos no existe limitacién por el tipo de constituyente que se
desea elegir como matriz, sin embargo, por las propiedades que presenta el PVA se
vuelve demasiado atractivo debido a su no toxicidad, biocompatibilidad, facil
procesabilidad, sin embargo, para mejorar las propiedades mecénicas se adiciona
otro constituyente, siendo las fibras de celulosa, lo que le dara el reforzamiento a la
matriz polimérica, una ventaja adicional de ambos componentes es que son
biodegradables lo cual permite que tenga un impacto mintsculo en el medio
ambiente, ya que ahora en dia existen grandes problemas ambientales, por lo que es
necesario crear materiales sustentables, y debido a ello, se crea una desventaja de
estos materiales ya que son susceptibles de ser atacados por microorganismo por lo
cual es necesario sumar otro constituyente que contrarreste este efecto, por lo cual

se eligieron las NP’s ZnO, siendo este un buen agente antimicrobiano.

Con base a lo anterior en este trabajo de investigacion se propone la obtencién de

SMM a partir del alcohol polivinilico, fibra de celulosa y NP’s ZnO.



1.1.2 Breve historia de los materiales inteligentes.

Los materiales inteligentes comenzaron a adquirir su gran importancia cuando se
observo el efecto de memoria de forma en dos materiales, esto fue descubierto en la
década de 1930 por Arne Olander [4] con la aleacién de oro y cadmio (AuCd) el cual
por su superplasticidad desencadeno una deformacién macroscépica pero su interés
fue reflejado hasta la década de 1971, donde el efecto de memoria de forma adquirié
mayor atencién, con la aleacién casi equimolar de niquel (Ni) y titanio (Ti), la cual
fue descubierta en U.S.A en Naval Ordenance Laboratory (NOL) por William
Buehler y sus colegas [5], generando su acrénimo como Ni-Ti-NOL, dicho material
report6 excelentes propiedades en su SME, a partir de ahi se originaron diversas
investigaciones y desarrollos de nuevos materiales que han surgido, generado
grandes aplicaciones como la electronica, aeroespacial, textil, ingenieria,

biomedicina, farmacéutica etc.[6].

En las aleaciones metélicas se tienen transiciones térmicas reversibles entre las dos
fases cristalinas caracteristicas: la fase martensitica de baja temperatura (la mas
suave y blanda) y la fase austenitica de alta temperatura (fase dura, resistente), [6]

siendo este mecanismo contrario a los polimeros con memoria de forma.

Dichos descubrimientos abrieron caminos a la ciencia, mostrando que el efecto no
era Unicamente por la combinacién de nuevas aleaciones, sino que también existian
diversos materiales que aportaban diferentes capacidades de memoria de forma,
observando diversas afectaciones, estimulos y comportamientos en su SME,
permitiendo generar nuevos materiales y teniendo mayores ventajas que los

anteriores, pudiendo crear nuevas y mejores aplicaciones.

Fue asi como aproximadamente en la década de 1990 los polimeros con memoria de
forma (SMP) tomaron interés debido a que investigaciones mostraron el SME,

teniendo este material ventajas superiores a los SMA pudiendo ajustar sus



propiedades facilmente, asi como responder a diferentes estimulos, siendo el de

mayor importancia el inducido térmicamente.[8]

1.1.3 Mecanismo del efecto de memoria de forma

El mecanismo de memoria de forma en el caso de los SMP es considerado como un
fendmeno entrépico ya que su mecanismo se debe a que una vez que se eleva la
temperatura por arriba de la temperatura de transicion vitrea (T,) tiene un
comportamiento viscoeldstico, en esta etapa aumenta la entropia, ya que las
moléculas son mas faciles de moverse, por lo tanto, hace que el polimero sea mas
manipulable por lo que puede ser deformado a una forma temporal (inestable)
deseada por el estrés externo, una vez teniendo esa forma programada, el material
se tendra que someter a un enfriamiento < T;, ya que, una vez que se provoca la
disminucién de la temperatura, se bloquean los movimientos de las cadenas dando
como resultado la forma programada, teniendo un almacenamiento de energia con
una gran tension interna en su forma programada, (Ver fig. 1) la cual, serd la que
impulsa a regresar a su forma inicial una vez que se aplique nuevamente el estimulo
térmico, reblandeciendo la estructura entrecruzada del material provocando la
liberacion de la energia de tension o la energia almacenada, teniendo como resultado
la recuperaciéon de las cadenas moleculares a la forma original o permanente,
permitiendo que tengan nuevamente movilidad regresando a su estado de menor

energia (entropia més alta), obteniendo la forma original y completando el ciclo del

SME. [8].

El tiempo en el que se lleva a cabo el mecanismo SME depende de diversos factores
tales como las propiedades del material, las condiciones experimentales o la

geometria molecular [9].

Actualmente hay varios grupos de investigadores como Kaojin Wang y sus

colaboradores[10], quienes muestran el progreso de la clasificacion de SMP de

9



acuerdo al nimero de transiciones de memoria de forma inducidas térmicamente,

clasificAndolas de la siguiente manera:

(IW-SMPs)-Unidireccional. Se refiere a materiales que son capaces de
cambiar su forma de una forma temporal a una forma permanente de manera
irreversible.

(2W-SMPs)-Bidireccional. Materiales que son capaces de variar
reversiblemente entre dos formas distintas bajo dos estimulos externos del
mismo tipo o diferentes[11].

(Triple o maultiples). Los materiales pueden cambiar por dos o méas formas

para que ocurra esto es necesario que existan mas de dos T; en un amplio

rango. [5]
Applied Force Energy Stored Output Force
Heating _’| |‘_ Coolmg) | I Healmg} (_| I o
Original shape . Storage -
T<:gTuans ° T2 Trans T > Tgtrans T2 Trane Recovery

Figura 1. Efecto de memoria de forma.
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1.1.4 Clasificacion de los materiales con memoria de forma.

La clasificaciéon de los materiales con memoria de forma, por sus siglas en ingles
Shape Memory Materials (SMM) de acuerdo a lo reportado por W. M. Huang en
2010[12], se dividen de acuerdo a las diversas propiedades de cada material en la

siguiente manera:

Materiales con memoria de forma.
(SMM )

por sus siglas en ingles

Shape Memory Materials
Aleaciones con memoria Polimeros con memoria Compositos con memoria Hibridos con memoria
de forma de forma de forma de forma
(SMA) (SMP) (SMc) (SMH)
por sus siglas en ingles por sus siglas en ingles por sus siglas en ingles por sus siglas en ingles
Shape Memory Alloys Shape Memory Polymers Shape Memory Composites Shape Memory Hybrid

Figura 2. Clasificacion de los materiales con memoria de forma.

De acuerdo a la clasificaciéon de los SMM, tanto Ajit Bahera menciona en su libro
nombrado Advanced Materials[5] a los materiales cerdmicos con memoria de forma
por sus siglas en ingles Shape Memory Ceramics (SMc), como S. Namathoti [13] no
confundiéndose con los compositos con memoria de forma, ya que de acuerdo a su

definicion los cerdmicos presentan propiedades diferentes.
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1.1.4.1 Aleaciones con memoria de forma (SMA).

En los materiales inteligentes ha sido destacado y de mayor interés el Ni-Ti-NOL,
debido a sus propiedades que ha presentado y su buen funcionamiento como: la
buena biocompatibilidad, resistencia a la corrosion, fatiga [6] y capacidad de
recuperarse de grandes deformaciones, debido a dichas propiedades, se increment6
su estudio y aplicaciones en varios campos como la medicina, tecnologia

aeroespacial, mecéanica, robética, etc.

Dicho material tiene dos fases estables: la austenita y la martensita estas tienen una
composicion quimica idéntica y su cambio de forma se debe al cambio de fase,
teniendo un estimulo térmico, el cual su resultado constituye en la transformaciéon
de fase sélida-sélida entre dos estructuras mostrando una orientacién molecular
entre martensita y austentita. En la figura 3 se observa el comportamiento de dichas
fases.[1]. La martensita (estructura de laminillas) se genera a baja temperatura
deformando la red cristalina y la austenita (estructura ctibica) se lleva a cabo cuando
se calienta la muestra a alta temperatura por encima de Tyq,5, ¥ la recuperacion de
la forma original teniendo un reacomodo de los 4tomos para minimizar el estado

energético.
Los SMA pueden responder a dos tipos de estimulos, los que tienen respuesta

térmica, el cual tiene respuesta a una fuente de calor y los de respuesta magnética

aplicando un campo magnético, desencadenando el SME.
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austenitic phase

cooling heating

mechanical
deformation
martensitic phase deformed

martensitic phase

Figura 3. Representacion esquemdtica del mecanismo del efecto de memoria de forma
de las aleaciones basadas en la transformacion a la fase martensita.

Por lo tanto, cuando el material se encuentra en frio, o por debajo de su temperatura
de transicion, tiene un limite elastico muy bajo y se puede deformar con bastante
facilidad en cualquier forma nueva, y asi se mantendrd. Sin embargo, cuando el
material se calienta por encima de su temperatura de transiciéon experimenta un

cambio en la estructura de cristal que hace que vuelva a su forma original.

Dicho material tiene un campo de aplicacién muy amplio en diferentes sectores que
va desde antenas para satélites, sensores y en el area médica por su alto desempefio
y buena biocompatibilidad [14] [15] y la similitud que tiene con la respuesta mecénica
del tejido biologico, es interesante en las aplicaciones biomédicas como la ortopedia,
ortodoncia, oftalmologia, urologia, ginecologia, fisioterapia e implantes, para
minimizar las cirugias invasivas, para la fabricacion de dispositivos quirtrgicos e
implantes debido a su buen desempefio[6]. Como ejemplo en el area de la medicina
se tienen varias aplicaciones como: la microbomba; la cual fue creada para
reemplazar funciones del corazén o de los rifiones, los stents, los cuales son mallas
en forma de cilindros que son auto expansibles y por dicha caracteristica permite
abrir una arteria o un conducto que se ha tapado u obstruido ampliando su didmetro

y asi permitiendo que no se vuelva a tapar nuevamente, grapas biodegradables para

13



unir de manera invasiva adaptandose al grosor del tejido siendo a base de PLA de

Insorb® (Ver Figura 4)[15], etc.

Figura 4. Concepto del funcionamiento de una grapa.
a) forma original de la grapa; b) después de la programacion; c) después de ingresar al tejido; d) después de haber
inducido calentamiento. [15]
Asi como dichos materiales cuentan con diversas ventajas, también existen
desventajas como el costo de fabricacion elevado comparado con el acero y
aluminio[5], un mecanismo de enfriamiento, la densidad del material y una alta
limitacién por el porcentaje de deformacion reversible lo cual llega a restringir sus

aplicaciones.
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1.1.4.2 Polimeros con memoria de forma (SMP).

Los SMP estdn conformados por dos segmentos: el segmento eldstico o segmento
dual (duro/elastico) controlan la elasticidad de la estructura y el segmento de
transicion o sistema de dominio (suave/ductil) el cual cambia de manera

significativa la rigidez del material cuando se tiene el estimulo correcto.[12]

Los polimeros con memoria de forma tinicamente son aplicables para los polimeros
termoplasticos ya que los polimeros termoestables no se pueden llegar a
reprogramar al calentarse ya que se resisten a cambios irreversibles en su estructura

quimica o fisica.

Los SMP normalmente se ablandan en presencia de un estimulo correcto; éstos
pueden ser capaces de alterar su forma respondiendo al calor, electricidad,
magnetismo, luz, ultrasonido, disolventes, iones metdlicos, el pH, etc.[2], sin
embargo, uno de los estimulos mas estudiados es el inducido térmicamente. Su
mecanismo es fundamental, ya que se basa en los efectos que tienen los polimeros
ante la presencia de calor. La temperatura de transicion vitrea (T;) o temperatura de
fusion (T;,,) se usa a menudo como la temperatura de transicion de forma (T qns) de
las SMP,[8] es de gran importancia ya que, para deformar el material, la T, 6 T,
tienen que estar por encima de su valor provocando un reblandecimiento,

facilitando la deformacion o el doblado del objeto en estudio.

El efecto de memoria de forma no es una propiedad intrinseca en SMP, es decir, este
material no muestra un SME por si solo, mas bien, resulta de una combinacién de la
estructura del polimero, la morfologia del polimero, el estimulo aplicado y la
tecnologia de programacion, en la figura 5, se observa el comportamiento del
material a altas temperaturas, donde el material es mucho mas suave a altas

temperaturas que a bajas temperaturas, caso contrario que en los SMA. [16]
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Figura 5. Ilustracion del mecanismo de SME de termo respuestas del SMP. a) duro a baja
temperatura; b) facilmente deformado a alta temperatura; c) duro de nuevo después de enfriar;
d) temporalmente deformado después de eliminar el esfuerzo de deformacion. [12]

Esto se debe a que cuando el polimero es sometido a alta temperatura muestra un
comportamiento viscoeldstico ya que cuenta con segmentos de la cadena que se
vuelven flexibles y cuando se encuentra a bajas temperaturas su comportamiento es
elastico debido a que los segmentos de la cadena estdn limitados en cierta medida,
dichos cambios de comportamiento demuestran su dependencia a la temperatura,
teniendo un proceso de transiciéon de fase, siendo parte principal del proceso del

efecto de memoria de forma.[17]

Los polimeros que presentan el efecto de memoria de forma inducida por la

temperatura (TME), requiere de dos componentes en el nivel molecular:[18]

1. Net points. Son enlaces cruzados que determinan la forma permanente de la
red o segmentos duros, los cuales son puntos de reticulacién que son los
atomos centrales del polimero, y pueden ser de naturaleza quimica (enlaces
covalentes) o de naturaleza fisica (puentes de hidrégeno, fuerzas de Van der
Waals) en ésta altima el entrecruzamiento consiste en el ordenamiento a nivel

molecular [19].
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Los net-points deben ser estables ya que en la memoria de forma se soportan
condiciones termo-mecénicas y si estas no fueran lo suficientemente estables
podria existir una rotura en la red, lo que le impediria al material la
recuperaciéon por completo, por lo tanto, la recuperacion de la forma es el
reflejo de la estabilidad de la red y el responsable de regresar la forma
temporal a la forma permanente (forma original o inicial) impidiendo el

deslizamiento de la cadena.

2. Switching. Este segmento es el responsable de que se fije o no la forma
temporal asi como de su recuperacion, debido a que existe un cambio en el
ordenamiento de segmentos al someterlos a una temperatura por encima de
la de transicion (Tyyqns) para arreglar la forma temporal permitiendo que la
forma permanente puede deformarse o programarse por aplicacion de un
estrés externo y una vez que se enfria por debajo de T, 4,5 y posterior a la
liberacion del estrés externo se obtiene la forma temporal. Finalmente, la
muestra puede volver a recuperar la forma permanente al inducirle

nuevamente el estimulo externo, calentdndolo por encima de la Ty gy -

SARLHTS

|""'"f"'"""l __________

Polymer ! : |

————— —— —

Figura 6. Esquema del mecanismo molecular del SME en los polimeros.[13]

17



En la escala macroscépica, cuando la temperatura es baja (T; < Tyrqns), la red de
polimero est4 en un estado de baja energia, el segmento no puede girar libremente
por lo que el polimero es eléstico y cuando la temperatura aumenta gradualmente
hasta el intervalo de Tyyqpns (T2 > Tirans),) la rotacion segmento esta desbloqueado y
el polimero es muy elastico-gomoso pudiendo presentar su mayor capacidad de

deformacién debido a la movilidad de la cadena que se activa significativamente.

Este tipo de SMM tienen diferentes ventajas comparadas con las aleaciones,
facilitando la generacion de nuevos materiales compuestos mejorando sus

propiedades.

Ventajas:

v" Se pueden obtener materiales con propiedades a la medida de acuerdo a las
caracteristicas de una aplicacion dada.

v Son econémicamente mds baratos, no solo por las materias primas sino
también por los procesos de fabricacion. [20]

v' Son més ligeros, por ejemplo, de acuerdo a lo reportado L. Sun y sus
colaboradores se puede observar la diferencia entre SMP y SMA “la densidad
del PU es 1.25 g/cm?®, mientras que el Nitinol es de 6.4 g/cm® “[20]

v" Respuesta de memoria de forma mucho mas répida.

v Al igual que los SMA son biocompatibles, sin embargo, los SMP son
biodegradables dando un mayor auge en la biotecnologia.[19]

v" Tienen deformaciones reversibles mayores de 200%.

Por estas diversas ventajas siguen existiendo multiples aplicaciones en diferentes
campos como la aeroespacial, textiles, ingenieria electrénica, liberacion de farmacos
y dispositivos biomédicos, tenido gran auge en la medicina por ejemplo, el grupo de
investigacion de Andreas Lendlein y colaboradores [18] generaron un hilo de sutura

con propiedades SME, poco invasivos en los procedimientos quirdrgicos y
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compatible con el tejido, evitando la necrosis alrededor de la sutura por el exceso de

fuerza, y obteniendo una fuerza de sutura controlada, ver figura 7.

Figura 7. Sutura de cierre de herida con material degradable, aplicado a un animal. De izquierda a derecha se observa el
incremento de la contraccion de la sutura a diferentes temperaturas.[9]

En los SMP de acuerdo a la cantidad de transiciones térmicas, el material se puede

clasificar en unidireccional, bidireccional, triple y maltiple.

En la cual el unidireccional (1W-SMP) es el mas comtin de los materiales inteligentes,
el cual consiste en recuperar su forma permanente a partir de una forma temporal
bajo un estimulo externo, este no puede volver a su forma temporal siendo
irreversible, mientras que la bidireccional (2W-SMP) o reversible, varia entre dos
formas distintas y bajo dos estimulos externos pudiendo ser los mismos o diferentes.
[21] y los polimeros triples son capaces de memorizar tres formas (dos formas
temporales y una forma permanente) y en el caso del multiple memorizan mas de
dos formas temporales mas su forma permanente y tienen que tener diferentes

transiciones térmicas separadas.[9]
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1.1.4.3 Ceramicos con memoria de forma (SMc).

Los materiales cerdmicos son muy fragiles, debido a que cuando se le aplica algtn
tipo de esfuerzo, se rompen con gran facilidad. Debido a ello, se ha puesto atencién
en el tamafo micrométrico mejorando sus propiedades, presentando resistencia a la
ruptura y siendo mas flexibles, por lo cual presentan memoria de forma, siendo

clasificados dentro de los materiales inteligentes.

Ajit Behera, autor del libro Materials Advanced[5], incluye en la clasificacién de los
materiales con memoria de forma a los materiales cerdmicos mencionando que: “La
alta resistencia de la cerdmica permite el acceso a la memoria de forma y la
superelasticidad a niveles de tensién muy altos en relaciéon con los metales con

memoria de forma”.

Los materiales cerdmicos tienen multiples ventajas entre las que se destaca la alta
resistencia, inercia quimica y es que soportan altas temperaturas ya que una vez que
se aplique una carga, la estructura molecular del material se deforma en vez de
quebrarse, recobrando su forma original cuando se calienta. Los materiales
cerdmicos son comparados con los metales debido a que este tipo de
comportamiento se basa en la transformaciéon martensitica similar a los materiales
metalicos[22]. Debido a que tiene una transformacion de fases entre la fase
tetragonal (alta temperatura- austentita) a la fase monoclinica (baja temperatura-

martensita).

De acuerdo a la literatura hay gran interés en la Zirconia (ZrO) porque cuenta con
tres fases solidas en diferentes rangos de temperatura (Ver figura 8) [22] lo cual
permite el SME, sin embargo una vez que se enfria llegan a presentar una fractura
en el material por lo que disminuyen los nimeros de ciclos de la memoria de forma,

por lo cual para optimizar la estructura cristalina del material se ha llegado a utilizar
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un dopaje de 6xidos, con el objetivo de estabilizar la temperatura del ceramico,

mejorando la resistencia a las grietas.[22].

Las cerdmicas tienen buenas propiedades electromagnéticas, 6pticas y mecanicas,

teniendo aplicaciones en la industria automotriz y aeroespacial.

Figura 8. Estructura cristalina de la Zirconia (A) cubica, (B) tetragonal, (C) monoclinica

21



1.1.4.4 Compositos con memoria de forma (SMC)

Los compuestos de acuerdo a lo citado por Lin Gu. se definen como “materiales con
dos o més componentes con propiedades fisicas o quimicas significativamente
diferentes en los materiales compuestos e hibridos, la combinacién sinérgica de los
componentes multi-escala puede mejorar la resistencia mecéanica, la estabilidad
térmica y quimica; y regular las propiedades 6pticas, anticorrosivas, magnéticas,

eléctricas, etc.

Los compositos con memoria de forma se caracterizan debido a que tienen una
interaccion quimica entre sus componentes a menudo mediante reticulacion
quimica y cubren una gama mas amplia de dimensiones de los componentes de
mezcla, mientras que el hibrido generalmente se refiere a los componentes a nivel

nanométrico o molecular [23].

Sin embargo, de acuerdo al progreso de la literatura han surgido nuevos conceptos
con respecto a los SMM, ya que la combinacién de compuestos (nano/micro) con

polimeros con memoria de forma, se nombran como Compuestos poliméricos

(SMPC).

De acuerdo a la definicién manejada por Kalpana Madgula y Venkata Sreenivas [24]
de los Nanocompuestos de polimero con memoria de forma (SMPNC) por sus siglas
en inglés Shape memory polymer nanocomposites, se entiende como:
“Nanocompuesto de polimero que contiene una o mas nanoparticulas dentro de una
matriz polimérica”, la cual puede ser tinicamente un polimero o una mezcla de
polimeros, teniendo como objetivo mejorar o dar refuerzo a sus propiedades fisicas

del material con la adiciéon de las NP’s.

Las mejoras dentro de los materiales, estan sujetas a los diversos parametros de las
micro/nano estructuras como el tamafio, la distribucién, volumen, y las
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dimensiones, asi como también la manera en que los rellenos se empacan o alinean
dentro de la matriz polimérica, teniendo como reto la homogeneidad de los

materiales para que no presenten propiedades anisotrdpicas.[24]

Existe una amplia gama de aplicaciones como, por ejemplo, en eléctricos, empaques,
estructurales, electronicos, automotrices, actuadores,  capacitores de
almacenamiento de alta energia, aeroespacial, etc. Teniendo como ventajas el facil
moldeo para aplicaciones personalizadas y un bajo costo, asi como maximizando las

propiedades que tiene el componente a nivel nanométrico.
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1.1.4.5 Hibridos con memoria de forma (SMH)

Al igual que los SMP los SMH tienen la capacidad de recuperarse de una forma
temporal "fija" a una forma permanente "memorizada" después de la exposicion a
un estimulo externo, sin embargo, a diferencia de los SMP, los materiales hibridos
no se limitan Gnicamente a los polimeros, tanto la matriz como los aditivos pueden

ser seleccionados entre diferentes tipos de materiales [5](Ver figura 9).

Hibridos con memoria de forma
(SMH)

|

Mela
Oranico Oradnico
Inorgdnico Inorgdnico

Figura 9. Formacion de los materiales hibridos con memoria de forma.[5]

En estos tipos de materiales para lograr el efecto de memoria de forma, se requiere
de dos requisitos estructurales, los cuales deben de contar con un sistema de dos
dominios, uno se basa en el dominio elastico, el cual proporciona flexibilidad y el
otro el dominio de transicion quien mantiene la rigidez. El material puede cambiar
de forma teniendo el estimulo adecuado, en este tipo de SMH a diferencia de los
SMC tiene una caracteristica muy importante para poderlos diferenciar en la cual,

es necesario evitar la interaccién quimica entre estos dos dominios[12].
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Este tipo de materiales hibridos pueden estar compuestos por multiples materiales
como los nanométricos que ayudan a maximizar sus propiedades, conocidos como

nanocompuestos [24]

Los SMH presentan grandes ventajas como la facilidad que se tiene para obtener un
material con diversas propiedades de los diferentes constituyentes para formar el
material hibrido con propiedades hechas a la medida, mediante un proceso de
fabricaciéon simple. Sin embargo, los materiales hibridos no estdn constituidos
simplemente por la mezcla fisica de ambas especies, sino que debe darse un efecto
sinérgico como consecuencia de la interaccion de las diversas escalas de sus
componentes, obteniéndose un material final, el cual debe presentar propiedades
distintas a las que pueda tener cada uno de sus constituyentes por separado, ya que
su relacién se basa en interacciones fisicas comtinmente en enlaces de hidrégeno,

Van der Waals, etc.[25]

Los SMH mejoran las interacciones entre redes orgénicas e inorganicas[26] y los
componentes funcionales de cualquier material hibrido, debido a la interaccién entre
las especies organicas incorporadas y su entorno quimico circundante, es el punto
clave para optimizar una matriz hibrida mejorando su estructura, textura y

propiedades especificas [25],[27].

Por otro lado, genera gran importancia este tipo de materiales ya que pueden ser
multifuncionales; es decir, ademas de que presenten SME, también pueden

presentar otras propiedades como, transparencia, permeabilidad, magnetismo, etc.

A pesar de que no existe restriccion en la seleccion del tipo de material como matriz
en los materiales hibridos, hay diversos estudios reportados con SME con diferentes
tipos de polimeros como poliuretano[28], polimetilmetacrilato, polietileno[29],
alcohol polivinilico[30] [11] y variedad de tipos de celulosas naturales como la

celulosa de madera[31] y cafia, la seda[32], el almidén([33]etc. Demostrando la
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obtencion de los SMH y obteniendo diferentes respuestas del SME de acuerdo a los

constituyentes seleccionados.

Diferentes grupos de investigadores han basado sus estudios debido a las
propiedades del PVA como Lin Gua, Yuanzhang Jiang, Jinlian Hu (2018)[11],
desarrollaron un SMH con dicho polimero y la fibroina de seda teniendo como
estimulo el agua, mostrando en sus resultados que la fibroina de seda favorece al
comportamiento del SME, en la figura 10, no se observan cambios significativos
cuando el PVA es sumergido tinicamente en agua, sin embargo en presencia de la
fibroina el cambio de forma es visible debido a que ésta acttia como netpoints, lo

cual permite la recuperacion de la forma.

Los investigadores indican que el SME del PVA una vez que se sumerge en agua
hay una ruptura de los enlaces hidroxilos de la cadena del polimero interactuando
con las moléculas del agua, formando puentes de hidrégeno (Ver figura 11), y
mostrando fisicamente hinchazén en el material, dando asi una mayor flexibilidad
y movilidad de las cadenas bajando la T;,4,5, en el proceso de secado se liberan las
moléculas del agua formando nuevos enlaces de hidrégeno con las moléculas

vecinas liberando tensioén para regresar a la forma deformada.
El PVA solo actta como un plastificante por lo que al adicionar la fibroina de seda

le da cierta rigidez ya que se generan fuertes interacciones de los enlaces de

hidrégeno con el polimero.

26



c

PVA/10% Silk

1503 190 s

Figura 10. Comportamiento del SME del PVA/X% fibroina de seda inmerso en agua. [11].
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Figura 11. Comportamiento molecular del SME del PVA y PVA/ fibroina de seda inmerso en agua y después secado.[32]

Cabe resaltar que hay diversos grupos de investigadores que nombran a los
polimeros hidrofilicos como hidrogeles existiendo diferentes tipos de acuerdo a su
comportamiento con el estimulo de la temperatura y el cambio de su estructura

debido a la cantidad de absorcién de agua.
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1.1.5 Alcohol polivinilico (PVA)

El PVA se obtiene de la polimerizacion del acetato de polivinilo, donde se lleva a
cabo la hidrolisis de los ésteres del acetato de polivinilo bajo condiciones alcalinas o
acidas, éstos son sustituidos por los grupos hidroxilos (OH), formandose asi el PVA,
del lado izquierdo de la figura 12, se representa el segmento de la cadena del
polimero de PVA, repitiéndose los grupos -CH>-CH(OH)-, siendo zonas hidrofilicas
y formando cadenas zigzagueadas y no rectas, debido a su hibridacién, [34] sin
embargo, en el proceso de obtenciéon del PVA, su pureza depende del grado de
hidrdlisis, pudiendo ser parcialmente hidrolizado o totalmente hidrolizado, por lo

tanto, la formacion de la molécula pueden contener zonas de grupos acetato.
“ NaOH H
H > CH C
J Metanol |

c|> n
H

0
Acetato de polivinilo Alcohol polivinilico

CH, c
|
o
|
C
|
C

Hs
Figura 12. Reaccion de la obtencion del PVA

Las caracteristicas fisicas y propiedades del PVA dependen de la preparacion a
partir de la hidrolisis, dicho de otra manera de la proporcion de los grupos acetato
que permanecen sin hidrolizar (Ver figura 13). Es por ello, que su peso molecular y
punto de fusién es variado, oscilando entre (20 000-400 000) y (180-240) ° C
respectivamente, de acuerdo a la longitud del polimero precursor y su grado de

hidrélisis[35].
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El alcohol polivinilico es un polimero sintético utilizado en diversas areas de la
ciencia y tecnologia como sistemas de administracion de medicamentos,
dispositivos biomédicos artificiales, adhesivo de pigmentos y fibras, pinturas,

emulsiones, cementos, peliculas en alimentos, etc. [36]

Este tipo de polimero por si solo presenta memoria de forma limitada por lo cual ha
atraido mayor interés por sus propiedades y ventajas, asi como su accesibilidad por
ser de bajo costo, tiene baja densidad, es biodegradable, biocompatible, no es téxico,
y se pueden formar peliculas transparentes, tiene una excelente resistencia quimica
y alta estabilidad térmica, asi como buenas propiedades mecanicas de flexibilidad y
elasticidad. También es soluble en agua y se disuelve lentamente en agua fria, pero
lo hace mas rapidamente a mayor temperatura arriba de 80 °C, debido a que es un

polimero altamente hidrofilico puede llegar a limitar su aplicacién en ambientes

humedos.
(A) (B)
C CH) cH 3+ cH, CH —1 " CH:—CIH
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Figura 13. Férmula de la estructura del alcohol polivinilo (PVA)
A) Parcialmente hidrolizado, B) Completamente hidrolizado.

Los polimeros del PVA muestran fuertes interacciones entre cadenas por enlaces de
puentes de hidrégeno por el grupo de hidroxilo ya que es altamente polar, por lo

que lo hace adecuado para mezclarlo con polimeros naturales o grupos organicos.

Para mejorar el médulo elastico de los polimeros con memoria de forma es posible
incluir cargas que refuercen al material, generando materiales hibridos con

diferentes tipos de fibras, particulas inorgénicas como silices o nano-cargas y
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nanotubos de carbono. Sin embargo, aunque el polimero se refuerce, asi mismo, se
puede producir una pérdida de las propiedades de memoria de forma, ya que las
cargas pueden afectar la recuperaciéon o fijacion de las formas permanentes y
temporales al modificar la estructura de las redes. Por tanto, es necesario llegar a un
compromiso entre la adicién de cargas y el efecto de memoria de forma, ya que las
cargas también pueden influir en la transferencia de calor en la muestra y en sus

propiedades viscoelésticas.

Generalmente, la viscosidad del polimero puede variar al afiadir cargas, de manera
que la relajaciéon de cadenas es mas lenta, asi como es importante sefialar de nuevo
que la mejora de una serie de propiedades con la adicién de cargas a la matriz
polimérica puede implicar una disminucién dréstica de las propiedades de memoria
de forma, viéndose reflejada en la disminucion del tiempo del ciclo termo-mecanico,

porcentaje de recuperacion o en la conductividad térmica del polimero.

La vida del ciclo, es decir, el namero de ciclos que puede soportar un polimero con
memoria de forma, es sustancialmente menor que en una aleacién con memoria de
forma. Aun asi, es posible incrementar su vida si se reduce la deformacién a la que

se somete el polimero.

Los polimeros con memoria de forma pueden llegar a ser multifuncionales; es decir,
ademas del efecto de memoria de forma, pueden presentar caracteristicas especiales
para una aplicacion determinada. Por tanto, la optimizacién del efecto de memoria
de forma en un polimero requiere el disefio apropiado de la estructura del mismo, y
un mayor enfoque entre las propiedades del material y las propiedades de memoria

de forma, asi como unas condiciones experimentales adecuadas.
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1.1.6 Fibra.

Las fibras son clasificadas de acuerdo a su origen y pueden ser sintéticas o naturales,
las naturales se subdividen de manera organica en animales y vegetales, y en

inorganicas de origen mineral.

En este caso nos centraremos en las fibras vegetales, ya que estas provienen de las
plantas y su principal componente es la celulosa, mientras que las fibras animales se

basan en proteinas y las fibras minerales en silicatos.

Las fibras vegetales se componen por celulosa, hemicelulosa y lignina [37] [38] su
composicion quimica depende de la fuente de la cual procedan, de manera general
tiene una parte mayoritaria de celulosa, entre un 40-50%, entre un 10-30% de lignina

y del 20-30% de hemicelulosas[39]. Ver figura 14.

Las fibras naturales tienen diversas ventajas, principalmente que son
biodegradables, tienen baja densidad, buen aislamiento térmico y actstico, bajo
costo, y buena rigidez y resistencia a la tracciéon[40]. Por estas caracteristicas son
utilizadas con regularidad como refuerzos en biopolimeros ya que el contenido de
celulosa sirve como factor para determinar las propiedades mecanicas deseables [41]

lo que hace que exista una buena adhesioén interfacial entre la matriz y las fibras.

Unas de las fibras naturales mas conocidas es el algodén, lana, y seda, son aplicadas
en la industria textil, y, por otro lado, en México se tiene una fibra que se obtiene del
cultivo del maiz, ya que se produce una gran cantidad de biomasa, de la cual el
hombre cosecha apenas cerca del 50% en forma de grano y el resto el cual
corresponde a diversas estructuras de la planta tales como el bagazo de cafia y las

hojas de mazorca.

Ultimamente se ha generado gran interés en las fibras debido a la sustentabilidad y
a su proceso de manufactura, siendo amigables con el medio ambiente pudiéndose

ahora en dia sustituirse por las fibras sintéticas.
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Figura 14. Estructura de la cadena de celulosa.

Fuente. Locane JJ. I. Fundamentos. Miradas locales en tiempos Glob. Published online 2019:23-96.
doi:10.31819/9783954878840-003.

Debido a que la celulosa tiene abundantes grupos hidroxilos tiene una fuerte
afinidad con el PVA, creando una buena adhesién interfacial por lo que se han
utilizado ampliamente en diferentes sectores ya que éstas van mejorando las
propiedades de la superficie y se han creado diversas aplicaciones como en el drea
textil, biomédica, y de ingenieria como automoviles, marinas, aeroespaciales y

materiales compuestos[42].

Es necesario considerar que la fibra de celulosa es un biopolimero orgénico, por lo
tanto, se puede llegar a descomponer con la presencia de hongos vy
microorganismos, por lo tanto, se tiene que tomar en cuenta la adicion de un
material adicional que ayude a contrarestar el efecto de descomposicién. En éste
trabajo debido a sus propiedades y caracteristicas se consideran las nanoparticulas

de 6xido de zinc.
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1.1.7 Nanoparticulas de 6xido de zinc

El 6xido de zinc (ZnO) es un compuesto inorganico, no toxico, semiconductor de la
familia II-V, posee una diferencia de electronegatividades entre el zinc y el oxigeno,
tiene una estructura tnica con dos fases diferentes, wurtzita, blenda de zinc[43], bajo
diferentes condiciones de crecimiento. Una de las propiedades fisicas mas
importantes es que debido a su amplio band-gap de 3.2-3.4 eV [43] a temperatura
ambiente absorbe luz ultravioleta (UV), por lo tanto, su eficiencia en dicha regién de
luz, le da propiedad de ser utilizado en dispositivos como: paneles solares,
conductores transparentes, sensores de gas, optoelectrénicos con emisién en el

rango de longitudes de onda cortas.[44]

Los compuestos inorganicos de tamafio nanométrico (particula que posee al menos
una dimensiéon menor de 100 nm) tienen un gran interés cientifico debido a que
presentan propiedades diferentes al material macroscépico, ya que una vez que el
material inorganico se aproxima a la nano escala, presenta un porcentaje de manera
significativa de &tomos en la superficie, por dicha razén las nanoparticulas se
pueden utilizar en concentraciones muy bajas debido a la relaciéon superficie/
volumen, mostrando una alta energia superficial y superficie especifica, asi como

tambien una buena dispercién a nanoescala [45] en una matriz polimérica[46].

Recientemente se han utilizado materiales de relleno en los polimeros como los
nano-metales u 6xidos metélicos como plata, ZnO, CuO y TiOz cuya finalidad es

reforzar la estabilidad térmica y la fuerte actividad antimicrobiana.[45] [47]

De acuerdo a un grupo de investigadores Venkata Krishn y Kanny Krishnan
obtuvieron un nanocompuesto hibrido biodegradable de almidén/lisina y NP’s
ZnO con propiedades de memoria de forma,[45] teniendo como principal aplicaciéon
el empaque de alimentos debido a sus propiedades antimicrobianas, previene o
retarda el crecimiento de los microbios que pueden a llegar a presentar los alimentos

o en el empaque.
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1.1.8 Evaluacion del efecto de memoria de forma.

Hay diferentes maneras de cuantificar el efecto de memoria de forma a los materiales
inteligentes, sin embargo, no existe un estandar para su evaluaciéon depende del
grupo de investigadores y de la forma en la que son programados, diversos
estudios[29] [25] lo evaltian por medio de diferentes métodos, uno de ellos es el de

plegado y despliegue.

Este método de plegado y despliegue (fold-deploy) consiste en la cuantificacion del
SME mediante la medicién de angulos como lo realiza el grupo de investigacion de
Leire Urbina y Ana Alonso-Varona, [48] mostrado en la figura 15, observando el
procedimiento para tomar los dngulos necesarios para conocer el porcentaje de
fijacion de forma (Ry) y el porcentaje de la recuperacion (R,) de la muestra evaluada

de acuerdo a las ecuaciones 1 y 2 respectivamente.
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- -
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@ Shaperecovery @ Fixing
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o, <4am——
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Figura 15. Procedimiento para evaluar del efecto de memoria de forma.
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0r 180°—6;

Ecuacion (1): Rs(%) = To0° X 100 =

i 6:—61
Ecuacion (2): R.(%) = Teo—g. < 100
En donde:

(04)= dngulo de doblez
(01)= dngulo de fijacion después de la fuerza aplicada
(05)= angulo de fijacion final

(0)= dngulo final del cambio con el tiempo

x 100
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1.1.9 Planteamiento del problema

Actualmente el cambio climético y la contaminacién por plasticos son de los grandes
problemas que presenta nuestro planeta, siendo el principal protagonista las
actividades que realiza el ser humano, es por ello que es necesario concientizar
acerca de dichas problematicas, se requiere plantear soluciones sostenibles y
alternativas mds ecoldégicas pudiendo generar materiales sustentables que

favorezcan economias circulares.

En el ambito de la ciencia de materiales, siempre existe un avance continuo,
buscando, creando, desarrollando y optimizando nuevos materiales con la finalidad
de que cumplan con las propiedades que se requieren de acuerdo a su aplicacién,
pero ahora con un nuevo enfoque sumamente trascendental, el disminuir el impacto

ambiental generando materiales eco-amigables.

Es por ello, que es de gran interés el desarrollo de dicho proyecto con diversos
materiales que pueden llegar a tener un impacto positivo y sumandose a favor del
medio ambiente, ya que las fibras naturales son un material eco-amigable con un
gran desempefio, bajo costo y biodegradabilidad que brindan un refuerzo a la matriz
polimérica, cuyo material es igual de importante que el antes mencionado, ya que
por si solo, éste presenta el efecto de memoria de forma limitada, sin embargo, existe
una sinergia al estar en contacto dichos componentes, presentando el SME, sin
embargo, éstos son vulnerables por ataques microbianos, por lo cual es necesario
proteger el material con la adicién de nanoparticulas de ZnO, pudiendo asi obtener
un material biodegradable, biocompatible, de fécil fabricacién, bajo costo y con

posibles aplicaciones en industrias como biomedicina, celdas solares organicas, etc.
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1.1.10 Hipétesis y Objetivos

Hipotesis.
Si se combina alcohol polivinilico como el dominio eléstico con fibra de celulosa y
nanoparticulas de 6xido de zinc como el dominio de transicién, es posible obtener

un material hibrido que presente memoria de forma

Objetivo general.

Obtener un material hibrido a partir de la combinacién de alcohol polivinilico con
fibra de celulosa y nanoparticulas 6xido de zinc para la evaluacién del efecto de

memoria de forma.
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CAPITULO II. METODOLOGIA

2.1 Procedimiento

Para llevar a cabo el presente proyecto, se siguieron los siguientes pasos
experimentales.

Preparacidn de peliculas

Proceso de secado

. --0 Experimentacidn del SME

= == Evaluacidn del porcentaje de recuperacidn

= = = <) Caracterizacion de la muestra

Figura 16. Procedimiento para la obtencion de las peliculas.

2.2 Materiales y reactivos.

Se emplearon materiales como el PVA el cual se obtuvo a partir de la hidrolisis del
acetato de polivinilo en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Quimica de la Universidad Auténoma del Estado de México, teniendo un peso
molecular promedio en peso de 28,000 g/mol y con un grado de hidrélisis del 87-
89%. Las nanoparticulas comerciales en suspension del 6xido de zinc con un tamafio
de NP< 40, fueron obtenidas en Sigma Aldrich con namero de lote MCKG4586 y las

fibras de celulosa fueron recolectadas en Cacalomacan municipio de Toluca a partir
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del bagazo de maiz, las cuales no fueron lavadas, ni tratadas, tnicamente se
separaron las hojas para ser molidas en la licuadora y ser secadas para
posteriormente pasarlas por un tamiz de malla No. 100 correspondiendo a 149

micras.

2.2.1 Preparacion de las peliculas de memoria de forma.

La preparacién de las diversas peliculas fue a base de PVA, teniendo como principal
muestra el blanco (PVA) y la adicién de diferentes porcentajes de FC (X wt%), NP’s
ZnO (X wt%) y finalmente el material hibrido de PVA + NP’s ZnO 3%+ FC (X wt%),
de manera resumida se muestran los diferentes porcentajes de cada una de las

peliculas, (ver tabla 1) como a continuacién se muestra:

Material Desarrollo de peliculas de los materiales hibridos
Blanco PVA 2 wt % disuelto en agua
Fibra de celulosa 1% 5% 10%
(FO)
NP's ZnO 1% 2% 3%
NP's ZnO 3 % +FC1% +FC 5% + FC10%

Tabla 1. Compendio de los porcentajes de las muestras preparadas

Obtencion del blanco.

Inicialmente para la formacién de las peliculas de los materiales hibridos se realizé
una disolucién del PVA al 2 wt% en el disolvente (agua desionizada). Teniendo el
siguiente procedimiento (Ver Fig. 17) que se llevé a cabo en el desarrollo de la

obtencion de las peliculas:
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Se calent6 el agua en un vaso de precipitado entre 70-75° C y una vez
alcanzada dicha temperatura se adicion6 el PVA.

La disolucién se mantuvo con una agitacién magnética vigorosa y constante
durante 40 min. hasta que se observé que el PVA se encontraba
completamente disuelto, durante todo el proceso se mantuvo el vaso cerrado
para evitar la evaporacion del disolvente.

Al terminar la agitacién se depositaron 10 ml de la disolucién en un molde
de polipropileno circular.

Se continua con el proceso de secado a temperatura ambiente durante 6 dias
hasta que el agua se evapore y se forme la pelicula.

Una vez obtenidas se retiraron del molde y recortaron en tiras quedando con

dimensiones de 3x1 cm para ser evaluadas.

Figura 17. Esquema de procedimiento de la preparacion de las peliculas.
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Figura 18. Formacion de pelicula formada de PVA.

Obtencion de las peliculas PVA-NP’s ZnO 3%- FC (X wt%).

El procedimiento de cada una de las muestras con diferentes porcentajes de cada
material fue realizado de manera similar al blanco, sin embargo, existe una ligera
variacion en el orden de adicién de los demdés materiales como se describe a

continuacion:
1. Primeramente, se pesan las NP’s ZnO (X=1,2y 3 wt %) o FC (X=1,5y 10 wt %)
respectivamente en cada molde, de acuerdo a la pelicula que se va a realizar.

2. Una vez pesado en cada molde los porcentajes correspondientes de NP's ZnO
o FC se adiciona en cada molde 10 ml de la disolucién previamente obtenida
del PVA al 2 wt% a una temperatura entre 70-75° C y se comienza la agitaciéon
magnética moderada para evitar que se derrame el material durante un
periodo de 30 minutos.

3. Una vez terminada la agitacion y homogeneizacion se continta con el proceso
de secado a temperatura ambiente durante seis dias hasta que el agua se
evapore y asi poder obtener las peliculas de los diferentes materiales.

4. Obteniendo asi el material hibrido de PVA + NP’s ZnO y PVA + FC para

finalmente recortar las tiras para su evaluacion.
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Obtencion del material hibrido PVA + NP’s ZnO 3 % + FC (X%).

Por ultimo, para la obtencién de este material hibrido seleccionado, el proceso de
preparacion fue similar al anteriormente mencionado, tnicamente vario el orden de
adicion de la FC que le correspondia a cada muestra 1%, 5% y 10%, siendo esta
afiadida hasta el final, una vez que se iban incorporando las NP’s ZnO 3% con el
PVA, teniendo como resultado la formacién del material hibrido PVA + NP’s ZnO

3% + FC 1%, PVA + NP’s ZnO 3% + FC 5% y PVA + NP’s ZnO 3% + FC 10%.

Una vez que se obtuvieron las peliculas del molde se recortan tiras con dimensiones

de 3 x 1 cm y se comenzaron a realizar las pruebas correspondientes de acuerdo al

material a evaluar.
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Figura 19. Obtencion de las peliculas.

De arriba a abajo: PVA + NP’s ZnO, PVA + FC, PVA + NP’s ZnO + FC.
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2.2.2 Evaluacion del efecto de memoria de forma.

La evaluacién del efecto de memoria de forma se realizé por el método de fold-
deploy en una parrilla con control interno de temperatura, desarrollado de la

siguiente manera:

1. Se hizo la programacién de cada pelicula, la cual consisti6 en calentar la
pelicula por arriba de (T,) del PVA @ 85 °C para poder obtener su forma
programada.

2. Se retir6 inmediatamente del calor, al mismo tiempo que se les ejercio la
fuerza de deformacién durante 15 segundos doblando la pelicula a la mitad,
quedando con dimensiones de 1.5*1 cm.

3. Una vez retirada la fuerza de deformacién y enfriada la muestra durante 120
segundos, se midi6 el angulo de fijacion (6y).

4. Se someti6 a la temperatura de evaluacién en un rango de 40° C a 80° C con
intervalos de 10° C, manteniéndose la pelicula en dicha temperatura evaluada
durante 3 minutos.

5. Se retir6 la pelicula de manera inmediata y midi6 el angulo de recuperacion
(6:).

6. Y por altimo se evalud el % de recuperacion (n,) con la siguiente férmula.

0
n = < T 100%
Oy

La evaluacion del SME se realiz6 cinco veces por cada temperatura fijada para

observar el comportamiento promedio de la muestra en estudio.
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Figura 20. Esquema de combinacion para la preparacion de las peliculas.
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CAPITULO III. FUNDAMENTOS DE LAS TECNICAS DE
CARACTERIZACION

3.1 Calorimetria diferencial de barrido / Analisis termogravimétrico
DSC/TGA)

Las técnicas de Anélisis termogravimétrico (TGA) y Calorimetria diferencial de
barrido (DSC), son un conjunto de herramientas de gran ayuda en la caracterizacion

de materiales mediante el estudio de la respuesta y sus cambios de temperatura.

La calorimetria diferencial de barrido (en inglés DSC Differential Scanning
Calorimetry), es una técnica experimental dindmica en la cual se mide la diferencia
en el flujo de calor y el Anélisis termogravimétrico (TGA) mide la pérdida de masa,

entre una sustancia y una referencia.

En el caso del DSC, su funcién es con la temperatura y/o tiempo, mientras ambas
son sometidas a un programa de temperatura controlada que van desde los -200 °C
hasta aproximadamente 1000 °C, la cual permite determinar la cantidad de calor que
absorbe o libera sustancia (procesos endotérmicos y exotérmicos) cuando éstas
sufren cambios fisicos o quimicos permitiendo estudiar la variacion de entalpia,
pudiendo asi determinar calores especificos, puntos de fusiéon y ebullicion,
sublimacién, descomposiciéon, pureza de compuestos, entalpias de reaccion,
estabilidad térmica de los materiales y determinacién de otras transiciones de

primer y segundo orden[49].
El DSC cuenta con dos metodologias bésicas para la realizacion del estudio:

Dindmico: La muestra es sometida a procesos de calentamiento (o enfriamiento)
constante controlado. De esta manera se obtiene la variacion de flujo del calor como

funcion de la temperatura.

Isotérmico: Se calienta la muestra inicialmente, hasta una temperatura que se
mantiene constante durante el transcurso del ensayo. Asi, se obtiene la variacion del

flujo del calor como funcién del tiempo.
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En la técnica de DSC existen diferentes tipos de materiales de crisoles, los mas
utilizados son de alimina, platino y aluminio, su uso depende de la temperatura de

analisis de la muestra y el costo del crisol.

El equipo dispone de dos crisoles, en la cual uno de ellos contiene la muestra a
analizar y la otra estd vacia (crisol de referencia). El equipo cuenta con calefactores
individuales para cada crisol y un sistema de control comprueba si se producen
diferencias de temperatura entre la muestra y la referencia. Si se detecta cualquier
diferencia, los calefactores individuales regulan el desequilibrio de tal manera que
la temperatura se mantendra igual en ambos crisoles, cuando hay un proceso
exotérmico o endotérmico, el instrumento compensa la energia necesaria para

mantener la misma temperatura en ambos crisoles.

Como regla general puede decirse que todas las transformaciones o reacciones, en
sustancias en estado sélido o liquido, que involucren cambios de energia, pueden

medirse por la técnica DSC.

heat
flow ST\ Vg

temperature ———»

Figura 21. Representacion del termograma de andlisis de DSC.

La Termogravimetria (TG) esta basada en la medicién de la variaciéon de la masa de
una muestra cuando dicha muestra es sometida a una variacién de temperatura con
el tiempo en una atmosfera controlada, estas variaciones de masa se pueden deber
a una pérdida o una ganancia de peso, tales como descomposiciones,
deshidrataciones, sublimaciones, reduccién, desorcién, absorcién, en la medida en

que se incrementa la temperatura. Bajo condiciones controladas de velocidad de
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calentamiento y diferentes atmosferas de reaccion, las cuales puede ser inerte (No,
Ar) u oxidante (aire, Oz) / reductores, gases corrosivos, gases de cementacion,
vapores de  liquidos o  "atmésfera  autogenerada'; asi  como
una variedad de presiones que incluyen: un alto vacio, alta presioén, presion
constante o una presion controlada; obteniéndose por esta via las curvas
denominadas TG o termogramas (Fig. 22) y las curvas de analisis termogravimétrico
diferencial (primera derivada de la curva de TGA), la cual representa el porcentaje
de peso de la muestra en el eje Y, que puede ser presentado en valor absoluto o en

porcentaje, frente a la temperatura o al tiempo en el eje X[50].

High Characterization of Grease
Volatiles Thermal Gravimetric Analysis (TGA)
150°C

1
|
Medium |

Volatiles
650°C

Sample Weight

Combustibles
750°C

Inorganic Ash
Remaining

Temperature

Figura 22. Termograma de andlisis de TGA

3.1.1 Equipo

Analizador Termogravimétrico acoplado a un calorimetro diferencial de barrido
(TGA-DSC). Modelo: SDT-Q600 TA Instruments: Sélidos, geles y liquidos no

volatiles.

Compensacion de poder, 30 a 1500°C, velocidades de barrido de 0.1 a 300°/ min.
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Figura 23. Equipo de andlisis de TGA-DSC.

3.1.2 Preparacion de la muestra

Las muestras se cargan en crisoles de aluminio con capacidad entre 10-50 mg
selladas con una tapa de aluminio que impiden la contaminacién del horno en caso
de dilataciéon o descomposiciéon de la muestra. La cantidad de muestra usada puede
ser variable, desde fraccion de miligramos hasta 30 mg, asi como el estado y forma

de la misma.
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3.2 Espectroscopia infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) abarca la region del
espectro del infrarrojo, con numeros de onda comprendidos entre 12800 y 10 cm™%,
esta region se subdivide en tres regiones denominadas infrarrojo cercano, medio y

lejano.

Es una técnica analitica de gran utilidad, la cual permite la identificaciéon de grupos
funcionales presentes en sustancias organicas e inorgdnicas, su principio de
funcionamiento se basa en las caracteristicas de sus grupos funcionales que suelen
absorber la radiacién infrarroja (cuando una molécula absorbe un fotén, salta de un
estado fundamental a un estado excitado) con la consecuente excitaciéon da lugar a
varios modos vibracionales y rotacionales de los enlaces entre los d4tomos al ser
irradiados, generando sefiales muy caracteristicas que permiten hacer algunas
deducciones sobre la naturaleza quimica de la sustancia en estudio, cuanto mas

fuerte es el enlace, absorbe a frecuencias més altas, y viceversa.

Los espectros de absorciéon, emision y reflexion en el infrarrojo, de especies
moleculares, se pueden explicar asumiendo que todos son el resultado de los
distintos cambios energéticos producidos en las transiciones de las moléculas de

unos estados de energia vibracionales y rotacionales a otros[51].

Para interaccionar con radiacién en el infrarrojo, una molécula debe sufrir un cambio
neto en el momento dipolar como consecuencia de su movimiento de vibracién o de
rotacion. Solo en estas circunstancias, el campo eléctrico alterno de la radiacion
puede interaccionar con la molécula, y provocar cambios en la amplitud de alguno
de sus movimientos. Si la frecuencia de la radiaciéon coincide exactamente con la
frecuencia de los modos de vibracion de la molécula, tiene lugar una transferencia
neta de energia que origina un cambio en la amplitud de la vibracién molecular, la
consecuencia es la absorcion de radiaciéon. Los niveles de energia vibracionales
también estan cuantizados, y para la mayoria de las moléculas las diferencias de

energia entre los estados cuantizados corresponden a la region del infrarrojo medio.
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3.2.1 Equipo

Espectroscopia de Infrarrojo, Marca: Bruker, Modelo TENSOR 27 con una fuente
MIR y con el accesorio de ATR modelo Platinum ATR, Bruker con cristal de

diamante.

Figura 24. Equipo de andlisis de FTIR
Deposicion de la muestra en el FTIR del lado izquierdo y equipo de espectroscopia infrarroja del lado derecho.

3.2.2 Preparacion de la muestra.

Se toman la muestra a analizar y se coloca una pequefia cantidad en el Espectrémetro
(Fig.24) suficiente para cubrir la ventana del espectrémetro. Para el caso de las
peliculas se debe tomar un pequefio trozo teniendo cuidado de medir la parte que

no esté en contacto con el portaobjetos.
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3.3 Microscopia electrénica de barrido/Anélisis Elemental (SEM/EDS)

La microscopia electrénica de barrido es una técnica que permite analizar y observar
la morfologia de materiales de todo tipo (metales, ceramicos, polimeros, biolégicos,
etc.) Este microscopio cuenta con la técnica de Espectroscopia de dispersion de
energia (EDS) que determina la composicion quimica de la muestra (en porcentaje
en peso o en porcentaje atomico) al hacer el analisis elemental se pueden detectar
todos los elementos quimicos con niimero atémico mayor a 4 de manera cualitativa

y semicuantitativa permitiendo conocer la naturaleza de la muestra[52].

La técnica del SEM-EDS se basa en que se hace incidir un haz de electrones sobre la
superficie de un s6lido, teniendo lugar a varios fenémenos: reemisiéon de una parte
de la radiaciéon incidente, emision de luz, electrones secundarios, electrones
retrodispersos, electrones Auger, rayos-X, etc., mediante un detector se registra la

interaccion de los electrones con la superficie del material.

El haz de electrones se genera termoionicamente por el calentamiento de un
tilamento de tungsteno, los electrones son acelerados por un diferencial de potencial
aplicado entre el catodo y el anodo, los electrones emitidos son acelerados por el
anodo, éste haz se focaliza sobre la superficie de la muestra de forma que realiza un
barrido de la misma siguiendo una trayectoria de lineas paralelas formandose la

imagen.

El microscopio electrénico de barrido puede estar equipado con diversos detectores,
entre los que se pueden mencionar: un detector de electrones secundarios o un
detector de electrones retrodispersados que permite la obtencién de imagenes de

topografia y composicion respectivamente.

En EDS se mide el namero y la energia de los rayos X emitidos desde una muestra
tras el bombardeo con el haz de electrones y al incidir con la muestra es capaz de
excitar un electron en una capa interior del atomo, haciéndolo saltar a una capa
superior con la consiguiente creacion de un par electron-hueco. Un electrén de una
capa mas externa puede ocupar el dicho hueco, liberando energia en forma de rayos
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X. Dado que la energia de estos rayos X es caracteristica de la diferencia de energia
entre las dos capas y de la estructura atémica del elemento desde el que han sido
emitidos, el andlisis de estos rayos X determina la composicién y distribucién

elemental, es decir su andlisis quimico de la muestra.

En la figura 24 se muestra la representacion de un microscopio electrénico de
barrido, donde se hace incidir un haz delgado de electrones acelerados, con energias
desde cientos de eV hasta decenas de KeV, que pasa a través de lentes
condensadoras de objetivo y es barrido a lo largo de la muestra por las bobinas de
barrido, cuando el haz primario entra en contacto con la superficie de la muestra,
parte de los electrones es reflejada y otra parte penetra unas pocas capas atomicas,

siguiendo una trayectoria complicada antes de volver a emerger a la superficie.

Caion de electrones

Lentes condensadoras

D D Bobina de Barrido

Monitor

Lentes
— =

Detector de electrones

Muestra secundarios | |

Figura 25. Construccion del SEM
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3.3.1 Equipo

Microscopio Electronico de Barrido. Modelo: JEOL JSM-6510LV; voltaje de
aceleracion de 1 a 30 kV, filamento de tungsteno, cuenta con detectores de electrones
secundarios y retrodispersos, en modalidad de alto vacio; en modalidad de bajo
vacio, cuenta con detector de electrones retrodispersos, resoluciéon méaxima de 5Snm
en modalidad de alto vacio y con electrones secundarios. Alcanza magnificaciones
de 30x a 300,000x Acoplado a detector de rayos X, para hacer anélisis quimico por

medio de Dispersiéon de Energia (EDS) marca BRUKER, con resolucién de 137 eV.

Figura 26. Microscopio electrdnico de barrido - Espectroscopia por dispersion de energia de rayos-X para andlisis
elemental y mapeo quimico.

3.3.2 Preparacion de la muestra

Una de las grandes ventajas del SEM es que muchas especies pueden ser examinadas
sin apenas preparacion. La muestra se soporta sobre un porta muestras metalico
normalmente con pegamento o pintura conductora y se seca. Si el material a medir
fuera un aislante, se procede a recubrirlo con un agente conductor, en este caso el
recubrimiento se suele llevar a cabo con carbén o metales, dentro de ellos el méas

empleado es el oro.
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3.4 Espectroscopia fotoelectronica de Rayos-X (XPS)

La espectroscopia fotoelectrénica de rayos X, es el método de caracterizaciéon de
superficies de los s6lidos mas ampliamente utilizado hoy en dia, proporciona un
alto contenido de informacién acerca de la composicién atomica de la muestra y, el
estado quimico de los elementos en la superficie del material, asi como el grado de
oxidaciéon de los elementos que forman los compuestos que estan siendo

examinados[53].

La superficie del s6lido se puede definir como la capa atdémica mas externa, esta capa
no es estable con el tiempo y sufre diversas reacciones fisico quimicas con la
atmosfera que la rodea. Asi, una “superficie real” consistiria en una capa de reaccion
contaminada (a menudo por 6xidos) de unos 5-10 nanémetros (nm) de espesor, con

una rugosidad mas o menos pronunciada.

El andlisis de la superficie proporciona informacién cualitativa y cuantitativa de
todos los elementos presentes, excepto H y He. La figura 25 muestra una
representacion esquematica del proceso fisico implicado en XPS, donde las tres
lineas mas bajas designadas por E»’, Ev” y Eb”, representan las energias de los
electrones de las capas internas K y L de un atomo. Las tres lineas superiores
representan algunos de los niveles de energia de los electrones de la capa maés
externa o de valencia. Uno de los fotones de un haz monocromaético de rayos x de

energia conocida como hv desplaza a un electrén (e-) de un orbital K de energia Eb.

La reaccién se puede representar por:

A+hv —AT+ e

Donde A puede ser un &tomo, una molécula o un ion y es un ion electrénicamente

excitado con una carga positiva mas que A.
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La energia cinética del electréon emitido Ex se mide en un espectrémetro de
electrones. La energia de enlace del electron Eb se puede calcular mediante la

ecuacion: E, =hv—E, —w

En esta ecuacién w es la llamada funcion de trabajo del espectrémetro, un factor
corrector del entorno electrostatico en el cual el electron se forma y se mide. Existen
varios métodos para determinar el valor de w. La energia de enlace de un electron
es caracteristica del &tomo y del orbital en el que se encontraba el electron que ha

sido emitido.

Ev=hv-Ey

| opE,
P —

re

Ey
- S |

N

Figura 27. Esquema del proceso del XPS.

|
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; :
§ Radiacién X Av
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3.4.1 Equipo

Espectroscopia Fotoelectrénica de Rayos X (XPS). Modelo JEOL JPS-9200. Fuente
estandar de Aluminio y Magnesio. Fuente monocromatica de Aluminio. Fuente de

iones Argon para erosionado superficial iénico.
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Figura 28. Espectometro fotoelectrdnico de rayos X.

Las muestras se deben encontrar secas y no han de desprender ningtan tipo de gas o
vapor que pudiera contaminar las paredes internas del equipo. Tampoco deben

descomponerse durante el proceso de irradiacion.

Dado que las condiciones de vacio son muy extremas, las muestras deben ser

s6lidas, sin aceites u otro tipo de materiales que se descompongan o evaporen
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CAPITULO IV. DISCUSION Y CONCLUSIONES

4.1. Discusion

Los datos a los que se refiere la discusion se encuentran en la seccién de anexos, en
donde se muestran las diversas caracterizaciones para confirmar la obtencién del
material hibrido en la matriz de PVA, FC y NPs ZnO. Se analizaron las peliculas
realizadas con diversas técnicas de caracterizaciéon, comprobando mediante
SEM/EDS la presencia en la matriz polimérica de la FC y las NP’s ZnO en sus
diferentes porcentajes, observando en el mapeo la formaciéon de agregados de las
NP’s ZnO en zonas especificas mientras la concentraciéon iba en aumento, asi como

en el caso de las FC, lo cual demostré su presencia y distribucion en la pelicula final.

Mediante los resultados del FTIR se puede corroborar la formacién del material
hibrido, ya que no se observan alteraciones en las sefiales caracteristicas de los
grupos funcionales una vez integrados a la matriz polimérica, demostrando asi que
solamente se llevan a cabo interacciones electrostaticas o enlaces no formales, por
ejemplo, puentes de hidrégeno. Los resultados obtenidos por medio de la técnica de
XPS respaldan los resultados por FTIR, al no encontrar diferencias en el ambiente
quimico debidas o atribuibles a la formacién de enlaces quimicos entre los

componentes.

En los estudios de DSC-TGA para evaluar las propiedades térmicas con la adicion
de las NP’s ZnO y la FC se observ6 que el Tg del material hibrido de MN3 y MNF3
tuvo desplazamiento hacia temperaturas mayores, lo cual, y de acuerdo a lo
reportado por varios autores se atribuye a las interacciones entre los grupos
hidroxilo del PVA y nanoparticulas, debido a que las cadenas del polimero se hacen

maés rigidas.

Las NP’s ZnO y la FC son susceptibles a formar interacciones electrostéticas con los
hidroxilos presentes en el PVA presentando ligero desplazamiento hacia

temperaturas mayores teniendo un pico endotérmico en la regiéon de 190°C tanto en
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el material MN3 y MNF3, la sefial se ensancha debido a la presencia de interacciones

entre los componentes, lo cual al aumentar la rigidez entre las cadenas del polimero.

Por otra parte, el evaluar el SME se tiene que tener en claro que el estimulo al que es
sometido el material hibrido es a diversas temperaturas, donde existe una vibracion
a nivel molecular de menor o mayor medida, lo que permite tener diferencias de
movilidad entre las cadenas de polimero y esta movilidad se modifica de acuerdo a
las interacciones entre los diferentes componentes del material hibrido, por lo cual
en el porcentaje de recuperacion de las peliculas obtenidas de los materiales hibridos
se observo el incremento del porcentaje de adicién de las cargas de las FC, una
disminucién en el % de recuperacion, ya que hubo afectaciéon en la estructura del
compuesto por un mayor entrecruzamiento debido al aumento de interacciones
electrostéaticas entre las cadenas de polimero y las FC. Lo anterior provoca un
impedimento en la movilidad de las cadenas para regresar a su forma original, por
lo tanto, a mayor incremento de FC existe una reduccién en la movilidad de las
cadenas del material. Por otro lado, cuando la temperatura de programacién iba en
aumento, el porcentaje de recuperaciéon fue mejorando, debido a que en las
moléculas hay mayor vibracién y por lo tanto mayor movilidad por lo que se tornan

elasticas, por consiguiente, su capacidad de deformacién plastica va en ascenso.
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4.2 Conclusiones

Se obtuvo el material hibrido a partir del alcohol polivinilico, fibra de celulosa y
nanoparticulas de 6xido de zinc pudiendo evaluar el efecto de memoria de forma,
en donde de acuerdo al disefio para obtener el SMH, el PVA aporto la flexibilidad al
material, FC como carga de refuerzo y NP’s ZnO reforzando la estabilidad térmica

y la actividad antimicrobiana, teniendo como estimulo la temperatura.

De acuerdo a los resultados obtenidos se destaca el comportamiento del material
para la evaluacién del SME, demostrando que el porcentaje de los materiales que se
afiaden a la matriz polimérica depende su SME, debido a las interacciones
principalmente electrostaticas entre los componentes, pues se muestra impacto
directamente en la movilidad, por lo tanto, la flexibilidad y acomodo de las
moléculas, teniendo como resultados los diversos porcentajes de recuperacion del

material hibrido.

La incorporacion de las cargas reforzantes permitié programar la temperatura al
porcentaje deseado. Es de suma importancia obtener un equilibrio de la cantidad
adicionada de cada material, de manera que porcentajes altos de cargas producen
una reduccién en el comportamiento elastomérico, lo que provoca que se obtengan
peliculas con mayor rigidez, afectando considerablemente el SME y por lo tanto el
% de recuperacion, asi como evitar que se lleguen a presentar propiedades
anisotropicas en el material de objeto de estudio. En los nanocompuestos jugaron un
papel muy importante al tener propiedades antimicrobianas, favoreciendo la
proteccion de las fibras de celulosa y dando mayor estabilidad térmica con el
porcentaje de adicién, lo cual repercute en la velocidad de respuesta del material
para recuperar la forma original, no se puede exceder su porcentaje, ya que la

dispersion disminuye y provoca aglomerados en diferentes regiones.
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Una caracteristica importante es evaluar de manera cuantitativa el desempefio del
material obtenido. En este sentido, se determiné el porcentaje de recuperacion del
material como un indicador clave, alcanzando valores del 100% en el material
hibrido MNF1. Sin embargo, se observé que al aumentar el porcentaje de fibra de
carbono (FC) en la matriz polimérica, tanto visualmente como en el andlisis del

porcentaje de recuperacion, se ven afectadas las propiedades mecanicas.

Es importante destacar que el médulo de elasticidad (SME) disminuye con la adiciéon
de un mayor porcentaje de FC a la matriz polimérica. Por lo tanto, en futuras
investigaciones se debe considerar la influencia de la longitud, orientacién y
concentracion de las fibras de carbono, ya que estos factores alteran el médulo de
elasticidad y la resistencia a la traccion del material, lo cual impacta directamente en

el desempenio del porcentaje de recuperacion.
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ANEXOS

SEM-EDS

Imagenes de SEM mostrando la morfologia superficial de las muestras: a) MPVA, b) MNF1, ¢)
MNF2, d) MNF3.
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Mapeo quimico elemental de los materiales hibridos, de arriba hacia abajo: MNF1, MNF2, MNF3.
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XPS

Resultados de XPS de las muestras MPVA, MN3 y MNF3.
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FTIR

Espectro de las peliculas obtenidas MPVA, MFO, MN1, MN2, MN3 y MNF1, MNF2 y MNF3.

MPVA

Intensidad

3950 3750 3550 3350 3150 2950 2750 2550 2350 2150 1950 1750 1550 1350 1150 950 750 550

Numero de onda (cm-1)

MFO

Intensidad

3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700 500
Numero de onda (cm-1)
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Intensidad

Intensidad

MN1

Intensidad
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Numero de onda (cm-1)

MN2

3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700 500

Numero de onda (cm-1)

MN3

3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 9S00 700 500

Numero de onda (cm-1)
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MNF1

Intensidad

3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700 500

Numero de onda (cm-1)

MNF2
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3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700 500
Numero de onda (cm-1)
MNF3

©

©
S

(%]

c
3
£

3900 3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700 500
Numero de onda (cm-1)
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DSC-TGA

Analisis termogravimétricos del blanco (MPVA) Blanco, MNO (NP’s ZnO) y MFO (fibra de celulosa)

Muestra: MPVA

File: C:...\ \AlchPolivin_22May19.001
DSC-TGA ile: C:..\GUS\AlchPolivin_ ay19.00

Operator: SHL

Run Date: 23-May-2019 08:02
Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Muestra: MNO

File: C:\TA\Usuarios 2019\GUS\ZnO_22May19.001
DSC-TGA Operator: SHL

Run Date: 23-May-2019 11:49

Instrument: SDT Q60

0 V8.3 Build 101
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File: C:..\GUS\Fibra celulosica_22May19.001

0

Heat Flow (W/g)

Universal V4.2E TA Instruments

M ueStra . M FO DSC'TGA Operator: SHL
Run Date: 23-May-2019 07:16
19 Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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DSC realizado al blanco MPVA (azul), muestra MN3 (naranja) y MNF3 (verde).
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TGA realizado al blanco (MPV A) representado en color azul, muestra MN3 (naranja) y MNF3

(verde).

Weight % (%)
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Comportamiento de memoria de forma

Porcentajes de recuperacion.

Temperatura % Recuperacion

programada (°
Q) MPVA MNF1 MNF2 MNF3
40 75.6 0 0 0
50 83.3 1 18.1 8.3
60 91.1 42.6 58.3 26.4
70 100 46.7 69.4 41.1
80 100 100 74.1 70.4
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