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RESUMEN

En el trabajo de fin de grado expuesto a continuacion se ha desarrollado un material
piezoeléctrico a partir de polimeros espumados de poliolefina en base propileno utilizando
técnicas como la metalizacién y la carga mediante descarga corona.

Como partes del tratamiento del polimero inicial, se encuentran el tratamiento térmico de
estirado, el metalizado mediante técnica de sputtering con un electrodo de plata y la aplicaciéon
de la descarga corona con la finalidad de crear un macro-dipolo en la totalidad de las cavidades
del material utilizando el banco de electrostatica del Instituto de Tecnologia Eléctrica (ITE) de la
Universidad Politécnica de Valencia (UPV).

Con el piezoeléctrico creado, el siguiente paso es medir su constante piezoeléctrica dss. Para ello
se hard uso de un generador de pulsos de fuerza progresivos acoplado a un osciloscopio que
monitorice la sefial, todo ello accionado por un ordenador. Pera ello, en este TFG se ha
implementado un nuevo programa de control para facilitar el procedimiento de calculo de dicha
constante.

Para finalizar, se ha establecido una relacidon entre la tensidn aplicada a cada muestra y la
constante piezoeléctrica obtenida en cada caso y se ha deducido la densidad de carga eléctrica
de cada muestra a partir de un modelo tedrico.

Palabras Clave: piezoeléctricos, constante dss, polimeros espumados, electrostatica, densidad
de carga.
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RESUM

En el treball de fi de grau exposat a continuacié s’ha desenrotllat un material piezoeléctric a
partir de polimers espumats de poliolefina en base propile utilitzant técniques com, la
metal-litzacid i la carrega per mitja de descarrega corona.

Com a parts del tractament del polimer inicial, es troben el tractament téermic d'estirat, el
metal-litzat per mitja de técnica de sputtering amb un eléctrode de plata i |'aplicacidé de la
descarrega corona amb la finalitat de crear un macro-dipol en la totalitat de les cavitats del
material utilitzant el banc d'electrostatica de I'Institut de Tecnologia Electrica (ITE) de la
Universitat Politécnica de Valéncia (UPV).

Amb el piezoeléctric creat, el seglient pas és mesurar el seu constant piezoeléctrica d33. Per a
aixo es fara Us d'un generador de polsos de forca progressius acoblat a un oscil-loscopi que
monitoritza el senyal, tot aixd accionat per un ordinador. Pera aixd, en este TFG s'ha
implementat un nou programa de control per a facilitar el procediment de calcul de dita
constant.

Per a finalitzar, s'ha establit una relacié entre la tensié aplicada a cada mostra i la constant
piezoelectrica obtinguda en cada cas i s'ha deduit la densitat de carrega electrica de cada mostra
a partir d'un model teoric.

Paraules Clau: piezoeléctrics, constant d33, polimers espumats, electrostatica, densitat de
carrega.
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ABSTRACT

For my end of degree dissertation set out below, It's been developed a piezoelectric material
from a foal polymer of polyolefin based on polypropylene using techniques such as metallization
and corona discharge.

The processing of the polymer consists of the following parts: thermal process of stretch,
metallization process purchased with a sputtering technique with a silver electrode and the
corona discharge with the aim of creating a macro-dipole in the totality of the material cavities
using the electrostatic bank of the Institute of Electrical Technology (ITE) in the Polytechnic
University of Valencia.

Once the piezoelectric is created, the next step is to measure the piezoelectric coefficient dss.
To that end, a strength progressives pulse generator coupled with an oscilloscope that monitor
the signal will be used, all of this must be triggered by a computer. Furthermore, a new control
program has been implemented in order to facilitate the calculation of the piezoelectric
constant.

In closing, a relation between the applied tension and the piezoelectric constant obtained in
each case has been established. Also, the surface charge density (o) of each sample it’'s been
deduced from a theoretical model.

Keywords: piezoelectrics, ds3 constant, foam polymer, electrostatic, surface charge density.



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados




Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados

Indice:
CAPITULO 1. OBJETIVO E INTRODUCCION ...ttt sses s sese s s ssesessnenenns 15
L. OBJETIVO ittt sttt ettt e b e s b e sae e st e s bt et e b e e bt e sbeesaeeeaneenneens 16
2. INTRODUCCION ..ottt ettt s e sass s s s st et sesssssstsseseseseseseneans 16
2.1, MOEIVACION ettt et st e et e s e s bt e e s b e sabe e e aneeesbeeeneeas 16
2.2, JUSEIFICACION .ttt ettt st st s 16
D T Vg £ Tol=To [T ) (=T ST POTOUPTTOPR 17
2.3.1. Introduccidn a la piezoelectricidad. ........cceevviiiiiiiiiiiee 17
2.3.2. Constante de carga piezoeléctrica d33 .......ccooiiiieiei e 17
2.3.3. Piezoelectricidad en materiales cristalinos ........ccovcveeriiiiiiiiniee e 18
2.3.4. Piezoelectricidad en materiales polimeéricos.......cccovuvivrciieeeriiiee e 19
2.3.5. Piezoelectricidad en polimeros espumados.........cccueeeeecieeeeciieeeeecieeeeecieee e 22
2.3.6. Fundamentos de |a descarga CoroNa .......cuevvuveeeeiiieeeeiieeeesieee e e e aee e 23
2.4,  Explicacidn de montajes utilizados. .......ccccveiiiiiiiiiciiiee e 24
2.4.1. Montaje para la cargay barrido de muestra........cccceeeeciveeecciee e, 24
2.4.2. Montaje para la medicidn de constante piezoeléctrica........cccceevvcvveiiniieeeennnen. 27
CAPITULO II. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL. ...cvveveeeeeeeeeereeeeeeseesssesesesesesesesssssssssesesesssesenns 31
3. CREACION DEL PIEZOELECTRICO .....cuuiuuiuruimisensersenseseesessessesseiessesssessissessissis s ssessensene 32
3.1.  Proceso de estirado del polimero espumado PP ........cccccveeiiiciiieeeciieee e eciieee e 32
3.2.  Descripcion de la aplicacion de capa de metalizado........cceeevvcivieeiiciiee e, 34

3.3.  Descripcion del proceso de polarizacién de la muestra mediante carga y barrido.... 37

4. MEDIDA DEL PARAMETRO CARACTERISTICO D33 ...ocvvierececeeeeeereeeceeie et nenaes 38
CAPITULO 11l. RESULTADOS EXPERIMENTALES ....oovveveveveteteteteeeeceseeesesesesesesesesesssesssesssesessseseens 47
5. RESULTADO DE EXPERIMENTOS CON DISTINTAS CARGAS APLICADAS .......cccceeeiiiiiiieeen. 48

5.1, Muestras cargadas @ 6 KV.......occueeiiioiiiiiciiiee ettt e e e s e e e sbaa e e 48

5.2, Muestras cargadas @ 8 KV......cocuuiiiiiciiiei ettt ettt e et e e e e ette e e e tae e e e eraaeaeeans 53

5.3, Muestras cargadas @ TO KV ...ttt ettt e e e tae e e e e e e 55
6. MODELO MATEMATICO. CALCULO DE LA DENSIDAD DE CARGA SUPERFICIAL.................. 58
CAPITULO IV. CONCLUSIONES.......oouieieieieiieieeeeeteteeeeetete et tesesessssssssasesesesesesssssesssssssssssssessssseseens 63
CAPITULO V. BIBLIOGRAFIA......oueteieeiceeiees et ese st sse s sse st essessseeas 65
ANEXOS. FICHA DE SEGURIDAD ARGON .......ooviviuirieieerieeiesesaesesessesesssesesassessaesesassessassesssesans 67

PRESUPUESTO ...ttt ettt st e e st s st e e s e e e e s e e e e s mnn e e e s anneeeesannnneeas 75



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados

CAPITULO 1. INTRODUGCCION ...ttt et et et et eeaeen e e et et et eneaeeeeeeeeeneeeeenes 77
CAPITULO I1. PRECIOS DESCOMPUESTOS .. .eeteeeeeeeeeeeee et eeeeeeeeeeeaeeeeseeeseeseeeseesesseesesssesseeseeenes 79
CAPITULO 111, COSTES TOTALES .ottt et eeee e e et eeeeeeeeeeeeeeseeeeseeeeseeesseneseeseseneeeessesensesesseeanas 83

indice de figuras:

Figura 1. Simbologia de las direcciones de los tensores de un material piezoeléctrico............. 18
Figura 2. Molécula de cuarzo sometida a esfuerzo de flexidn, tensidn y en reposo................... 19
Figura 3. Distintas maneras de conectividad para COMpPOSIteS .......ccccveeeeviieieeeiiieeeeciieee e, 22
Figura 4. a) Poliolefina en base etileno, b) Poliolefina en base propileno ........cccccceecvvveeennneenn. 22

Figura 5. a) Cadena polimérica de un ferro eléctrico, b) Esquema de fuerzas de acoplamiento
dentro y fuerza del dipolo, c) Macro dipolo formado en las cavidades del polimero . .............. 23

Figura 6. Zona de ionizacidn en aguja y deriva hasta el plano base en descarga corona........... 24
Figura 7. Montaje formado por fuente Bertan, fuente Spellman y voltimetro electrostatico. .. 25
Figura 8. CUAAIro de CONTIOL....ccicuiiiieciiee ettt ettt e e et e e e e e ae e e e enbb e e e eeanreee s 26

Figura 9. Cabina con el montaje de carga y barrido formado por sonda, sistema de movimiento
y aguja para realizar [a deSCarga COMONA. ......uuueieieieeiiiiieeee e eecccrreee e e e e eeeetrreeeeeeeeeesabrraeeeeeesennnns 26

Figura 10. Enclavamientos de SeguUIridad.........ccccuiiieeiiiieecciiee ettt 27

Figura 11. a) Montaje formado por solenoide, sensor de fuerza y el recinto de estudio de la

muestra b) montaje de conexidn del amplificador operacional.........ccccccecvvveviieiciieccciee e, 28
Figura 12. Fuente de alimentacion TPR 3005-3C. ......ccuueeeiciiieeeiiieeeecieeeeecteeeeeeeeeeeeeaseeeeesanaeee s 29
Figura 13. Bateria GS3 modelo GP 12260 de 12V Yy 26 AN. ....cooeuiiieeeiiieeeeeee et 29
Figura 14. a) Osciloscopio utilizado para el proceso, b) Tarjeta de adquisicién de datos NI 6008.
..................................................................................................................................................... 29
Figura 15. Colocacion muestra de PP en bastidor......cc.uevivciieiiiiiiee e 32
U I L S S Ce ] - e [N oF- ] Lo R 33
Figura 17. Muestra de PP tras primer estiramiento.........ccccceiiiiciiiiieee e 33

Figura 18. a) Recolocacion de la muestra en el bastidor con orientacidon perpendicular, b)

repeticidn del procedimiento de estirado. ......cccuiiiiiciiiiicce e 34
Figura 19. Proceso de SPULLEIING. ...uuuvieieeii ettt ettt e e et e e e e e e e seree e e e e e e s eenraaeeeaeeeeean 35
Figura 20. Metalizador Fedelco modelo K550........cccccuiieiiiiiiieiiiee et e e ecvre e e e siaee e 35
Figura 21. Metalizacion €N @CCION. .....c.uvii ittt et e e aae e e s rnaa e e e e saaaeee s 36
Figura 22. a) Muestra de polimero sin metalizar. b) Muestra de polimero metalizada............. 36
Figura 23. Interface del programa que ejecuta la carga y barrido de la muestra..........ccc......... 37

Figura 24. Interface del generador de PUlSOS. ......ueiicciiieiiciiie e 38



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados

Figura 25. Escalén empleado para pulsos de fuerza. .........ccceeeecvieieeciieeeecieee e 39

Figura 26.Interface del picoscope ejecutado en una muestra ejemplo, siendo la sefial A la tension

generada y la sefial B cada uno de los escalones de fuerza introducidos. .........cccoceeeecvveeenneen. 39
Figura 27. Bloque de control completo para el calculo de la constante dsz. .c.coccvveeerciieeeiinnennn. 40
Figura 28. Primera parte del bloque de cdlculo de constante. ........ccccueeeeeiiieeecieee e, 40
T U I = 10T LI ] SRS 42
Figura 30. FUNCION @XEraer UN VECTON. ...uiiiiiiiiiiciiee ettt ettt e et e s ae e e s saaa e e e ssanaeee s 43
Figura 31. Funcidn para calcular media de valores. ........ccccuveeeeciiiiecciieeecceeecccee e 43
Figura 32. funcién que realiza la integral de la sefial de tensidn. ........ccccoeecveeeecieeecccieee e, 43
Figura 33. Parte final del bloque de CAlCUIO. ....ouviiiiiiieee e 44
Figura 34. Interface principal del programa de calculo de dsz....cccceeeeiieeeeiiiiicccieee e, 45
Figura 35. Interface secundaria del programa de cdlculo de dsz. ...ccocvveeeeciiieeiciieeeeieee e, 46
Figura 36. Interface de Picoscope tras realizar los impulsos en muestra ejemplo. .................... 50
Figura 37. Ejemplo de micréfono de lectret ........ooveviie e 59
Figura 38. Simplificacién de las capas de polimero espumMOSO. .......ccccuveeeeciieeeeciieeeecireee e 59
Figura 39. Hoja 1 de la ficha de seguridad del Arg0Nn........cccveiieciiiiieiiiee e 68
Figura 40. Hoja 2 de la ficha de seguridad del Argon.........ccceeeeciieeeeiiiee et 69
Figura 41. Hoja 3 de la ficha de seguridad del Argon.........ccceeeeciiieeeciiee e 70
Figura 42. Hoja 4 de la ficha de seguridad del Arg0N........cccveiivciiiiieiiiie e 71
Figura 43. Hoja 5 de la ficha de seguridad del Argon.........cccooeeeciieeeeciieee e 72
Figura 44. Hoja 6 de la ficha de seguridad del Argon.........ccoeeeeciieieeciiee e 73

indice de tablas:
Tabla 1. Propiedades de distintos polimeros tipo bulk ........cccoveiiviiiiiiiciiie e 20
Tabla 2. Propiedades de distintos polimeros espumados .......c.cceevvcvieieiiciiieiecieee e 21

Tabla 3. Interpolacidn de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de
deteccion de valles para muestras cargadas @ 6 KV.........ooeeviiieiiiiieie et 52

Tabla 4 Interpolacion de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de
deteccion de valles para muestras cargadas @ 8 KV.........ooeeciiieeeciiiee e e 54

Tabla 5. Interpolacidn de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de
deteccion de valles para muestras cargadas @ 10 KV.......ooovviieiiiiieii i 57

Tabla 6. Valores de desidad de carga oj (LC/m?) promedio para los tres experimentos realizados.

Tabla 7. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 1 (materiales empleados).80



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados

Tabla 8. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 2 (mano de obra). ............ 81
Tabla 9. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 3 (maquinaria utilizada). .. 81

Tabla 10. Cuadro de costes totales del TFG. .......oooovviiiiiiiiiii 84



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados

MEMORIA




Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacién de polimeros espumados




Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacion de polimeros espumados

CAPITULO I. OBJETIVO E INTRODUCCION
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1. OBIJETIVO

El objetivo del trabajo es principalmente el tratamiento y caracterizacion de espumas de
polipropileno para ser utilizadas como materiales piezoeléctricos. Para el tratamiento del
polimero se ha llevado a cabo una metalizacién del mismo con posterior carga mediante
descarga corona realizada en el banco de electrostatica del Instituto de Tecnologia Eléctrica
(ITE).

Con el tratamiento realizado, medir la constante ds3 para realizar la caracterizacion del material.
Para ello se ha disefiado un cddigo de programacién que facilita el cdlculo de la misma.

Tras obtener la ds3, se propone un modelo tedrico eléctrico que permite el calculo de la densidad
de carga.

2. INTRODUCCION

2.1. Motivacion

El presente trabajo de fin de grado se desarrolla dentro de la linea de investigacion del Instituto
Técnico de Electricidad de la UPV sobre materiales inteligentes llevado a cabo por el
departamento de materiales y alta tensidén.

Una de las motivaciones principales para la eleccién del trabajo ha sido la asignatura de Sistemas
Eléctricos y Electrénicos cursada en el Ultimo afio del Grado en Ingenieria Quimica, cada una de
las dos partes impartida por Pedro Llovera y Marta Maria Montserrat, respectivamente. Para la
realizacion del TFG me han servido los conceptos basicos de analisis de instalaciones eléctricas,
asi como los métodos para adecuar las salidas de las sefiales mediante circuitos de filtrado
impartidos en la asignatura.

Por otra parte, en segundo de carrera me llamé la atencién en la asignatura de Ciencia de
Materiales la existencia de ciertos materiales inteligentes que presentaban propiedades para
ser aprovechados en gran cantidad de aplicaciones industriales.

2.2. Justificacion

En la mayoria de aplicaciones industriales en las que se requieren piezoeléctricos, se opta por
utilizar materiales cristalinos o cerdmicos. Estos materiales presentan alto coste de produccidn,
por ello en este trabajo se opta por el estudio del material espumado mencionado por su inferior
coste, asi como su alta resistividad eléctrica, un reducido espesor y un mddulo de Young bajo.
Por tanto, se consiguen piezoeléctricos con diferentes propiedades a los materiales
piezoeléctricos tradicionales.
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2.3. Antecedentes

2.3.1. Introduccién a la piezoelectricidad.

La piezoelectricidad es una propiedad poseida por ciertos materiales que permite transformar
de manera directa energia eléctrica en mecanica, y viceversa. Dicha propiedad es un fendémeno
gue aparece en algunos cristales dependiendo de la estructura del cristal. El fendmeno fue
descubierto en 1880 por los hermanos Jacques y Pierre Curie y ha seguido siendo estudiado en
las siguientes décadas. Ellos detectaron el llamado efecto directo que consiste en la induccién
de polarizacion eléctrica mediante la variacién de presion. Sin embargo, el efecto inverso fue
descubierto un afio mas tarde mediante un modelo de prediccidn tedrico. [2]

El mercado de la piezoelectricidad cubre un elevado rango de aplicaciones técnicas, tales como
en los campos de informacidn y telecomunicaciones, la industria de la automocién, el control
del trafico, en el dmbito de la medicina para la ayuda en los diagnésticos clinicos o la
automatizacidn industrial.

Tradicionalmente esta propiedad se ha aprovechado de los materiales cristalinos, los cuales
presentan unos complejos procesos de produccion aparte de que conllevan la implantacién de
infraestructuras y costes elevados. Por tanto, cabe remarcar el interés de encontrar otros
materiales que presenten mejores propiedades mecanicas y tengan mejor procesabilidad con
un coste reducido, como pueden ser los polimeros piezoeléctricos.

Para el caso de los polimeros piezoeléctricos, la principal aplicacién que se les ha encontrado es
la de su uso como actuadores en altavoces para sistemas activos de cancelacion de ruido debido
a que su comportamiento al encontrarse a frecuencias altas mejora con respecto a los sistemas
tradicionales electromecdanicos, asi como su capacidad de adaptarse a distintas formas vy
posiciones por sus propiedades mecanicas. Ademas, pueden ser utilizados como sensores para
sistemas de medida de vibraciones a partir de la deteccién de ondas de presion.

2.3.2. Constante de carga piezoeléctrica d33

Se pasa a explicar el fundamento tedrico de la constante de carga piezoeléctrica dss, la cual va a
ser objeto de estudio en el presente trabajo. Esta constante suele expresarse en las unidades de
C/N (carga eléctrica generada relacionada con la fuerza ejercida) o m/V (longitud de
deformacién relacionada con los voltios generados).

Debido a que el efecto piezoeléctrico presenta un efecto directo e inverso, la constante puede
calcularse mediante su forma directa (d) y su inversa (g):
__Variacién dimensional _ Carga eléctrica generada

d= - = : Ecuacion 1
Campo aplicado Fuerza aplicada

Campo aplicado Fuerza aplicada

g= Ecuacioén 2

Variacién dimensional Carga eléctrica generada
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Tomando las coordenadas cartesianas representadas en la figura 1 como eje de referencia para
un material piezoeléctrico, se considera el eje Z como la direccion paralela a la direccién de
polarizacidn del material.

Figura 1. Simbologia de las direcciones de los tensores de un material piezoeléctrico

Para una constante de la forma djj, la letra "i" indica la direccidn que toma el campo eléctrico
asociado con el voltaje aplicado; ademas, el subindice "j" se refiere a la direccidn de la fuerza

mecanica aplicada.

Por tanto, la constante de carga ds3 corresponde con la carga generada en la direccion 3 (el eje
Z) por unidad de fuerza aplicada en la misma direccidn. Dicho esto, cabe destacar que tanto la
carga como el esfuerzo aplicado presentan la misma direccién que la polarizacién del material.

2.3.3. Piezoelectricidad en materiales cristalinos

Como se ha comentado anteriormente, los piezoeléctricos tienen la capacidad de convertir la
tensién mecéanica en electricidad (efecto directo), asi como la electricidad en vibraciones
mecanicas (efecto inverso). Dicha capacidad es debida a la forma que tienen las moléculasy ala
orientacién que toman sus atomos en el espacio. [4]

Para explicar el fendmeno se toma como referencia la estructura del cuarzo, el cual se trata de
un cristal piezoeléctrico de origen natural. Los cristales de cuarzo presentan dtomos de silicio y
oxigeno durante un patron repetitivo. Tal como muestra lafigura 2,los atomos
de oxigeno tienen carga negativa mientras que los de silicio tienen carga positiva. En condiciones
normales, si el cristal no se encuentra bajo el efecto de la presién sus cargas se distribuyen de
manera uniforme en la molécula a través del cristal. Por el contrario, al estirar o comprimir el
cuarzo, el orden de los atomos cambia ligeramente.

18



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacion de polimeros espumados

Estirado Sin tension Apretado

Silicio \, Oxigeno
Figura 2. Molécula de cuarzo sometida a esfuerzo de flexién, tensién y en reposo[11].

Dicho cambio provoca que un flujo de electrones se dirija hacia un extremo generando una carga
negativa, formandose en el otro extremo una carga positiva inducida. De esta manera se
genera una polarizacion eléctrica que compensa la presién ejercida.

Conviene tratar los cristales piezoeléctricos para conseguir una polarizacién uniforme en la
totalidad del material. El procedimiento que se realiza consiste en calentar el material hasta su
temperatura de Curie (por encima de la cual los dipolos del cristal son capaces de cambiar su
orientacion sin que esto afecte a la fase del material, que continua en fase sdlida), aplicando
seguidamente un campo eléctrico en la direccion del cual se orientan sus dipolos. Finalmente,
se enfria por debajo de la temperatura de Curie manteniendo el campo eléctrico y el material
queda polarizado.

2.3.4. Piezoelectricidad en materiales poliméricos

En comparacion con los materiales cristalinos o ceramicos, los polimeros piezoeléctricos
presentan mejores propiedades mecdnicas, por lo que se postulan como un sustituto fiable en
ciertas aplicaciones tanto por la simplificacion del proceso productivo como en la reduccién del
coste de fabricacion de los mismos. Dicho material es util para aplicaciones como transductores
electromecanicos y termoeléctricos.

Existen tres categorias diferentes para englobar la totalidad de polimeros que pueden ser
utilizados para la fabricacién de piezoeléctricos:

Polimeros piezoeléctricos:
Se trata de polimeros semicristalinos que son capaces de generar un momento dipolar interno

debido a su estructura molecular, por lo que presentan propiedades piezoeléctricas. El mas
estudiado es el PVDF, pero existen otros tipos como son LCP (polimeros liquidos de cristal),
poliamidas y Parylene-C.
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Para el caso del PVDF, puede tener tres formas de configuracion molecular, alfa, beta 'y
gamma, siendo la beta la estructura que mejores propiedades piezoeléctricas y piro
eléctricas presenta. Su configuracion depende del modo de deformacién de la cadena
(vinculos Trans o Grauche). Segun el tipo de estructura se obtiene la a,B,y,0 y €. A partir
de la estructura a se obtienen las demas mediante diferentes velocidades de
enfriamiento, siendo ésta la Unica estructura que no presenta propiedad ferro-eléctrica.

Tabla 1. Propiedades de distintos polimeros tipo bulk [7]

PVDF PVDF-TrFE Parylene-C
Density (kg m~) 1800 1900 1290
Young's modulus ¥ (GPa) 2.5-3.2 1.1-3 2.8
Dielectric constant &, 12 12 3.15
Dielectric loss tan 8¢ 0.018 0.018
Mechanical loss tan 8y, 0.05 0.05 0.06
d33 (pCN—h 13-28 24-38 2.0
d3 (pCN—h 6-20 6-12
k33 0.27 0.37 0.02
k31 0.12 0.07
Maximum use temperature (°C) 90 100

En la figura 3 se observan distintas formas de polimeros PVDF, como es el caso del PVDF-TrFE
(un polimero PVDF al cual se le a colocado la nano particula TrFE con la finalidad de aumentar la
constante ds3 [8]) o el parylene-C, el cual esta formado por un anillo simple de benceno y un
atomo de cloro. La molécula de cloro le confiere potencial como material piezoeléctrico, pero
registra constantes ds; entorno a 2 pC/N, como se muestra en la tabla 1. [9]

Las aplicaciones de los PVDF son diversas, al poder utilizarse como transductores electro-
acusticos, en sistemas MEMS para sensores de presién o generando energia y en sistemas de
ultrasonidos mediente imagen.

Polimeros espumados:

Son el objeto de estudio de este trabajo de fin de grado y pasan a explicarse sus propiedades
piezoeléctricas en el siguiente apartado. Asi mismo, se presenta la tabla 2 con informacién de
distintos tipos de polimeros espumados. En la parte superior aparecen los polimeros que
presentan las burbujas formadas en su interior, mientras que en la clasificacion inferior se
observan polimeros cuyas cavidades se han formado afiadiendo capas de material intercaladas

con aire.
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Tabla 2. Propiedades de distintos polimeros espumados [7].

Material Film dimensions Quasistatic dy3 Poling process
Yoid formation and expansion based VCPs
Cellular 85 pm thick sheets diz 5 =~200pCN —1 at room N/A
polypropy lens lemperaire
Fluorinated and S0 pem thack sheets with 4045 After 9 days Corona poling
post-treated cellular voids dys, = ~20pC N~ ar70°C o Tip voltage: 25 kv
PP =-I'ﬁﬁ_}'=’“2':'ﬂ|}': Nl grapec @ Temperature: RT for 30 &

» Gas: nitrogen

COC based cellular — After 9 days Corona poling

electrets dyy, p =~13pC Wl g1 ® Tip voltage: 60 kV
s Temperature: RT for 60 s
e Gas: M or 5Fg

Cellular 60 pm thick sheets with 30% dyy, p=~d3 pC N1 atRT DC electrode poling
polyethylenc-naphthalate  voids dyz,p=~30pC N~ at 100°C  « DC voliage: 8.5 kV
(PEN) o Temperature: BT for 30 s

s Ciga: ambaent air

Multilayer WV CPs

PTFE/FEP multilayer 5 layers of 150 pm total dyy g =~215pCN 14t 90°C Corona poling
VCF thickness with 40% voids » Tip voltage: 200 kV
= Temperamre: BT for 20 5

FEP multilayer 2 layers of 85 pm total dyy, g =~1000pC N —Tat Triangular clectrode poling
thickmess with 80% voids 120 *C after 1wo days e Electric field: 18 MV m~!
« Temperatre: RT

Cellular PDMS 3 layers of 300 gm total diz r=1148pC N —latRT Triangular electrode poling
thickness with 25% voids e Electric field: 35 MV m~!
» Temperature: 90 =C

Micromachined 100 = 18 voided cell structure:  daz ¢ = 1200 pC N-LatRT Soft x-ray charging
integrated cellular each cell has the dimensions stahle afier 120 days
Parylene 820 em = 80 gem and the depth

i is 350 um

Materiales Compuestos:

En la actualidad, estos materiales son los mds novedosos con respecto al campo de uso de

polimeros para la fabricacién de piezoeléctricos. Dicho material presenta propiedades
intermedias entre poliméricos y ceramicos. Por una parte, tienen caracteristicas de flexibilidad
debido a su base de polimero. Por otra parte, el material cerdmico le confiere una mayor

constante piezoeléctrica.

Como se observa en la figura 3, se obtienen distintos tipos de estructuras de composite
dependiendo del tipo de conectividad entre las partes del piezoeléctrico. Actualmente uno de
los mas utilizados es el PZT/composite, formado por barras de PZT correspondientes con la
estructura 1-3 de la figura 3. Este tipo de composite puede ser utilizado como sistema
microelectromecanico (MEMS). Otro dispositivo parecido es el MFC (macro-fiber-composite)
gue presenta aplicaciones como generacidn de energia o aplicaciones acusticas.
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Figura 3. Distintas maneras de conectividad para composites [6].

2.3.5. Piezoelectricidad en polimeros espumados

Se procede a explicar el fundamento tedrico de los polimeros espumados utilizados como
piezoeléctricos. El material empleado se conoce con el nombre de poliolefina (que puede ser en
base etileno o en base propileno). Dicho material presenta la siguiente estructura:

—+cHch - {»CHZ—Eﬂ}E
3

PE PP

a) b)

Figura 4. a) Poliolefina en base etileno, b) Poliolefina en base propileno [10].

Este tipo de estructuras poliméricas no son piezoeléctricas. Ambos pueden ser espumados por
procesos fisicos o quimicos creando celdas de aire de varios cientos de um hasta varios mm en
su interior. Estas celdas pueden ser aprovechadas para acumular carga estatica en su superficie
por medio de una aplicacién de un campo eléctrico elevado y la creacidn de descargas eléctricas
ensuinterior. De manera que estas estructuras espumadas de polimeros adquieren la capacidad
de almacenar dipolos eléctricos. Dicho de otro modo, ademas de que la porosidad interna le
confiere ciertas caracteristicas mecanicas, del mismo modo se puede utilizar para retener
dipolos eléctricos en su interior. Dichos dipolos se le pueden introducir mediante un alto campo

eléctrico, generalmente obtenido por medio de cargas superficiales depositadas por una
descarga corona. [5]
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De esta manera, se producen micro descargas entre la parte superior e inferior de las
porosidades, asi como una reagrupacién de cargas en la interfaz de aire polimero, por la cual se
genera un macro dipolo en la totalidad de cada una de las cavidades (5).

a) b) c)

Figura 5. a) Cadena polimérica de un ferro eléctrico, b) Esquema de fuerzas de acoplamiento
dentro y fuerza del dipolo, c) Macro dipolo formado en las cavidades del polimero [15].

Este material se convierte en piezoeléctrico tras haber realizado el tratamiento de carga y
metalizado y muestra un coeficiente ds; alrededor de 200 pC/N [14]. Sin embargo, es posible
mejorar la capacidad piezoeléctrica de este tipo de estructura realizando un proceso de doble
expansion antes de cargar y metalizarlo, consiguiendo constantes de 1400 pC/N a 0,01 Hz de
frecuencia y sobre 500 pC/N a 25 kHz [17].

2.3.6. Fundamentos de la descarga corona

La descarga corona se caracteriza por tratarse de una descarga auto sostenida e ininterrumpida
en un gas. Dicho fendmeno se produce cuando aparece una alta diferencia de potencial
suficiente entre electrodos asimétricos, como pueden ser la fina punta de una aguja y un plano
conductor.[1]

Al aplicar el campo eléctrico elevado, el aire se ioniza. Los iones aparecidos (en la regién de
ionizacion de la figura 6) son dirigidos hacia el electrodo opuesto. El umbral de campo eléctrico
para la aparicidn de la descarga corona depende de las condiciones del gas.
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Figura 6. Zona de ionizacién en aguja y deriva hasta el plano base en descarga corona [1].

La descarga corona se puede clasificar como una descarga luminiscente donde la ionizacién se
confina en la regién cercana al alto campo eléctrico y es mds pequefia que en la regién de
conduccidn. Por tanto, dicha luminiscencia es observada en una pequefia regién del espacio. Los
portadores de carga que se encuentran en la regidn de deriva se caracterizan por presentar una
sola polaridad y una baja movilidad, por lo que la corona se incrementara aumentando el voltaje
de la descarga. Esto permite un buen control de la descarga a la hora de producir iones para
cargar dieléctricos.

Asi mismo, los iones generados por la descarga son diferentes segun la polaridad de la tensién
aplicada. En aire, el ién predominante para descargas corona positivas son iones hidratados con
la formula (H20),H*, donde n es un valor que incrementa dependiendo de la humedad relativa.
En descargas corona negativas predominan los iones CO3". Al 50% de humedad relativa, entorno
al 10% de las formas de los iones hidratados son del tipo (H,0).CO?. El estudio de los iones y su
dependencia con la humedad puede ser un punto importante para el tratamiento de descargas
corona en superficies sdlidas. A parte de iones, en dicha descarga se producen moléculas
neutras excitadas en estados vibratorios o electrénicos.

2.4. Explicacion de montajes utilizados.

2.4.1. Montaje para la carga y barrido de muestra

El banco de pruebas utilizado para la medicidn de cargas electrostaticas presenta los siguientes
componentes:

e Ordenador Pentium 4 con plataforma Windows 7 Professional, utilizado para
programar con lenguaje G (Labview the National Instruments) y ejecutar el Picoscope
para monitorizar la accion del osciloscopio.
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e Sistema de movimiento de dos dimensiones el cual de manera automatica controlada
por el ordenador se encarga de situar la muestra en las posiciones requeridas para su
cargay barrido.

e Fuente Bertan (modelo 205B-10R) encargada de alimentar el voltaje de la rejilla.

e Fuente Spellman (modelo SL150) encargada de alimentar a la aguja, la cual realiza la
descarga corona sobre la muestra polimérica.

e Voltimetro electrostatico marca Trek (modelo 370), el cual permite medir los valores de
perfil de potencial con la ayuda de la sonda utilizada para el proceso.

e Cuadro de control preparado para controlar las sefiales digitales que participan en el
sistema. En el mismo se situan los dos controladores de los accionadores del
mecanismo de movimiento de la muestra para el barrido, asi como los relés.

' PR

MODEL 205B-10R POSITIVE
High Voltage Power Supply

NEGATIVE

POWER

QUTPUT VOLTAGE 15 T
OF THE DIAL SETTINGS

Figura 7. Montaje formado por fuente Bertan, fuente Spellman y voltimetro electrostatico.
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77

Figura 9. Cabina con el montaje de carga y barrido formado por sonda, sistema de movimiento
y aguja para realizar la descarga corona.
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Al trabajar con voltajes elevados, se ha implementado un sistema de cierre de seguridad
mediante unos enclavamientos magnéticos colocados en la puerta de la cabina, los cuales dejan
funcionar a las fuentes solo mientras la puerta de la cabina permanece cerrada. De este modo,
si la puerta permanece abierta en las fuentes se indica un mensaje de interlock opened,
quedando las fuentes inhabilitadas. Al cerrar la puerta, los imanes entran en contacto y
posibilitando el funcionamiento de las fuentes, en las cuales se genera el mensaje de interlock
closed.

Figura 10. Enclavamientos de seguridad.

2.4.2. Montaje para la medicion de constante piezoeléctrica

Una vez cargada la muestra y metalizada pos ambas caras, se pasa a medir la constante dss. Para
ello, se ha modificado el montaje inicial que se utilizaba en el ITE sustituyendo el generador de
sefiales por una tarjeta de adquisicion de datos que junto a un programa de generacidn de pulsos
(los cuales se realizan solo en los valles de la sefial) hacen el proceso de medicidn mas versatil.
Se emplea un montaje con los siguientes elementos:

e Solenoide tubular marca Black night, de 12V DC. Se encarga de realizar los 10 pulsos de
fuerza sobre la muestra ya cargada.

e PicoScope, el cual se encarga de monitorizar los pulsos de fuerza y obtener los ficheros
de datos que contienen el tiempo, la amplitud y la fuerza de cada una de las pruebas.

e Amplificador operacional. Es necesario para alimentar al solenoide debido a que éste
consume una corriente elevada (hasta 1 A) y una tension de hasta 12 V, valores que no
pueden generarse con la tarjeta USB ni con el generador de sefiales ahora descartado.

e Bateria GS3 modelo GP 12260 de 12V y 26 Ah. Se encarga de alimentar el montaje de
medicidn de la constante.

e Tarjeta analdgica de adquisicion de datos National Instruments. Actla como receptor
y emisor de datos de la muestra al ordenador.
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e Fuente de alimentacion TPR 3005-3C. Se encarga de alimentar el montaje de medicién

de la constante.
e Sensor de fuerza con constante de 0.24 mV/g. Se encuentra situado al final del solenoide

y obtiene los newton de fuerza aplicados.
e Recinto de estudio de la muestra

a)

Figura 11. a) Montaje formado por solenoide, sensor de fuerza y el recinto de estudio de la
muestra b) montaje de conexién del amplificador operacional.
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Figura 12. Fuente de alimentacion TPR 3005-3C.

Figura 13. Bateria GS3 modelo GP 12260 de 12V y 26 Ah.

a) b)

Figura 14. a) Osciloscopio utilizado para el proceso, b) Tarjeta de adquisiciéon de datos NI 6008.
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CAPITULO Il. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
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3. CREACION DEL PIEZOELECTRICO

3.1. Proceso de estirado del polimero espumado PP

El primer paso para conseguir el piezoeléctrico polimérico es el estirado térmico del material. La
materia prima de la que se dispone para realizar el experimento es un polimero espumado
llamado poliolefina de tipo propileno (pp) de 1 mm de grosor, color crema o beig. Se pretenden
conseguir muestras de entre 90 y 120 micras, por lo que se procede a estirar distintas muestras
de plastico con la ayuda de un bastidor.

Primeramente, se corta una muestra algo menor que el estirador (para que encaje
adecuadamente) y de alto 10 cm. Dicha muestra se introduce por la ranura del bastidor hasta
qgue haga tope con los tornillos para conferirle una sujecidon adecuada. Esto queda reflejado en
la figura 15.

Figura 15. Colocacion muestra de PP en bastidor

Se debe tener en cuenta que la muestra se coloque en el estirador con las celdas en direccion
perpendicular al estiramiento, ya que siempre el primer estirado debe ser perpendicular al pre
estirado que trae el material consigo. Para ello, se coloca una luz detrds de la muestra y se
observa la direccion del pre estirado.

Con la ayuda de una pistola de calor (figura 16) a 4009C y velocidad media, se procede al
calentamiento de la muestra de manera uniforme a unos 20 cm de la superficie de la misma.
Cuando se observa que se ha estirado 1 cm, se mantiene firme la muestra (sin hacer fuerza en
la direccion de estirado) y se calienta de la misma forma para que el material se reajuste solo.
Este paso debe repetirse hasta haber alcanzado aproximadamente el doble de longitud inicial
(Figura 17).
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Figura 16. Pistola de calor.

Figura 17. Muestra de PP tras primer estiramiento

Llegado a este punto, se repite el procedimiento anterior en la direccion perpendicular (figura
18). Para ello se pone especial cuidado a la hora de cortar los bordes que quedan en el material,
los cuales se cortardn a la mitad ya que luego sirven de soporte para que al volver a estirar los
costados de la muestra no se doblen demasiado hacia dentro.
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a) b)

Figura 18. a) Recolocacion de la muestra en el bastidor con orientacion perpendicular, b)
repeticion del procedimiento de estirado.

Llegados a este punto se realizardn mds estiramientos si no se ha conseguido el espesor
deseado, por lo que conviene ir comprobando con un pie de rey el espesor de la muestra.

Por tanto, mediante este proceso se han conseguido muestras de 90 a 120 micrémetros y anchos
utiles de mas de 100x100 mm.

3.2. Descripcion de la aplicacion de capa de metalizado

Tras realizar el estirado del material, el siguiente paso es metalizar las muestras. El proceso
realizado para obtener la capa de plata sobre el polimero espumoso es una técnica conocida
como sputtering. Se trata de una deposicién del material mediante una pulverizacién catddica
en presencia de vacio, la cual se basa principalmente en un proceso de bombardeo idnico que
consigue que la fase vapor (en el presente experimento es plata) se deposite sobre la otra fase
(en este caso el polimero espumoso) [3].

De este modo, los iones formados en el electrodo son acelerados hacia el material de deposicién
con la ayuda de un campo eléctrico y en presencia de una atmdsfera con un gas noble (Argdn).
Estos electrones, al colisionar con el catodo, consiguen arrancar atomos de su superficie por un
proceso de transferencia de momento. Las multiples colisiones que se producen hacen posible
que algunos atomos consigan la energia suficiente como para abandonar la superficie y
adherirse a la superficie polimérica [3].
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@ (onincidente

Figura 19. Proceso de sputtering [3].

Una vez obtenida la muestra del polimero espumado, se pasa a recubrir una de sus caras con
una capa de plata para conseguir que el campo eléctrico que posteriormente atraviese el
material sea lo mas homogéneo posible.

Para realizar la accion del metalizado se cuenta con el equipo Fedelco modelo k550 (Figura 20).
Al introducir la muestra en la cdmara de vacio y cerrar la misma, se pasa a configurar el panel de
control del equipo. Se trata de una interface sencilla en la cual se introducen los parametros de
tiempo de metalizacion (3 minutos) y de corriente (40 mA).

Figura 20. Metalizador Fedelco modelo k550
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En la figura 21, la cdmara de vacio se encuentra de color violeta ya que al estar en
funcionamiento es el color que toman las descargas coronas que se dirigen hacia las partes
colocadas a tierra del recinto.

Figura 21. Metalizacién en accion.

Cabe destacar que este proceso se lleva a cabo a 1-10"t mbar y en presencia de gas inerte Argdn,
por lo que tiene que abrirse la valvula para la pasada de la sustancia.

Como resultado, la capa de plata depositada sobre la muestra es de 40 nm y dotando a la
muestra de capacidad conductora al conseguir una resistencia eléctrica casi nula de 0,1 Q. Esto
se puede comprobar con un polimetro, situando ambas puntas sobre dos extremos de la
diagonal de la muestra, habiéndose realizado correctamente la metalizacién si el valor de
Resistencia obtenido es muy bajo.

Figura 22. a) Muestra de polimero sin metalizar. b) Muestra de polimero metalizada
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3.3. Descripcion del proceso de polarizacion de la muestra mediante carga y barrido

Con la muestra metalizada por una cara, el siguiente paso es realizar la carga por la cara contraria
al metalizado. Para ello se utiliza el montaje del banco de pruebas de electrostatica citado en el
capitulo 1.

Dicho montaje es ejecutado automadticamente gracias a los comandos de control elaborados por
el ITE con Labview, con la finalidad de generar varios ficheros .txt con los datos de corriente
aplicada sobre la muestra y de las coordenadas del barrido de la sonda en funcién del tiempo
gue permiten orientar sobre la carga que recibe la muestra.

Primeramente, se sitla la muestra con la parte metalizada tocando la superficie del actuador en
el interior de la cabina, donde se va a realizar el recorrido llevando la muestra a la posicidn de
cargay la zona de barrido.

Tras situar la muestra, se procede a ejecutar en el Labview el programa de carga y barrido, el
cual presenta la interface mostrada en la figura 23. Por tanto, se introducen los pardmetros
necesarios para que se realice el proceso con éxito, que son el tiempo de carga de descarga
corona (fijado en 2 segundos), la tensién de rejilla y tension de la aguja. El resto de parametros
de la interfaz no se modifican, pues se trata de longitudes de posicionamiento de la muestra que
han sido fijadas tras realizar ensayos de prueba para que el barrido se realice de forma correcta.
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Figura 23. Interface del programa que ejecuta la carga y barrido de la muestra.
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Finalmente, se ejecuta el programa mediante la opcién “RUN” y se guardan los ficheros
generados, los cuales sirven para observar si el ciclo de carga se ha realizado de forma
satisfactoria o si es necesario repetir el proceso, asi como para observar la relacion entre tension
aplicada y tension retenida por el material. Con la muestra ya cargada, conviene realizar lo antes
posible la segunda metalizacién por la cara restante y de este modo obtener el dispositivo
piezoeléctrico objeto de estudio.

Cabe destacar que se han mantenido los tiempos entre la finalizaciéon del piezoeléctrico y la
medicion de la constante, pues la carga que poseen se va perdiendo con el tiempo. Para ello, se
han fijado tiempos de aproximadamente 10 minutos entre la segunda metalizacion y la
preparacion del programa para la medida de la dss.

4. MEDIDA DEL PARAMETRO CARACTERISTICO D33

Tras realizar la metalizacidén de la segunda cara de la muestra y obtener el piezoeléctrico, se pasa
a medir la constante dss. Es necesario generar los pulsos en direccién perpendicular a la muestra,
por tanto para mover el vastago se ha utilizado un cddigo en Labview que se encarga de generar
10 pulsos de fuerza que van incrementando (figura 24). En dicho programa se implementan los
pardmetros de cada pulso, los cuales son la amplitud maxima, el nimero de pulsos y el ancho

de los mismos.

PARAMETROS DE LOS PULSQS
i Tren de pulsos ~ Plet0 l
Amplitud maxima 3.

Ay / ‘ [ | |
13 V 25
Ndmere de pulscs = - NSRRI RO IR NRIARRENINANRRIARANRINNERINI
P2 =]
r7/10 215+
7 ?E‘- 15
A.nchc de pulso 3 1=
f,f/' 4 s (min1.5s) % - EEYNNNNNNNNNINENNINNNACNNRNNNNNANVEN ARANNNNNEURNNINNENN FNRRNAN)
1 1 1 1 1 1
30 35 40 45 50 55
Tiempoe (s)
Frecuencia muestreo Range adquisicién
adquisicion A
2 1 v
f; 310 kS/s o x

Figura 24. Interface del generador de pulsos.

En un principio se propusieron pulsos rectangulares, pero tras comprobar que el sensor de
fuerza detectaba ruido producido por sobresaltos en el muelle del actuador en el momento de
aplicacion de la fuerza, se ha optado por pulsos crecientes con pendiente constante y acabados
en escalén de 90 grados (figura 25) para observar la corriente obtenida al dejar de ejercer la
fuerza al final del escaldn.
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Figura 25. Escaldn empleado para pulsos de fuerza.

Tras generar los pulsos, al mismo tiempo se monitoriza la sefial de fuerza y tensién con el
osciloscopio, el cual se ejecuta con la interface del programa Picoscope. En dicha interface se

implementan las divisiones por segundo que se desean, asi como el nimero de muestras a
obtener.

A | 2 @ |[«Jwzaw  ~[r]|[ «Jooxs [»]” 1del ,g)| b Ddea & q w\}ic()
A 4] =s00my - [ ]| L[ ¢ [z20my v [ 2] af « [ossconectado ~ [0 ][ 0] ¢ [pesco B b” "
00,0 200,
mV m
400,0 1600
3000 1200
2000 80,0
100,0, 400
e T
00 . f [
-100,0 ‘ -400
-200,0 -80,0
-300,0 120
-400,0 it
s @200
398 -208 -198 -9,803 0197 102 202 30,2 102 50,2 1m0.0
| 10 |
Detenido b | M| Disparo |Individual ~ | i ||A + |[[aa] % [[ « ]-5 mv [ > |H ‘ |40 % ‘ > | Medidas [ | Ruters 3

Figura 26.Interface del picoscope ejecutado en una muestra ejemplo, siendo la seial A la
tension generada y la seial B cada uno de los escalones de fuerza introducidos.

Tras colocar la muestra en el recinto de estudio donde se le va a realizar las fuerzas, se ejecutan
sendos programas a la vez y se guarda el fichero de datos que contiene tres columnas, siendo
estas de tiempo en segundos, fuerza en “mV” y tensién en “mV”.
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El siguiente paso es el calculo de la constante ds3 a partir de los datos generados. Para ello se ha
implementado el siguiente bloque de control mediante Labview (Figura 27).

Este programa se propone como alternativa al Excel o al Matlab para el cdlculo de la constante.
Se realiza este bloque con Labview ya que asi se utiliza el mismo ordenador del banco de pruebas
del ITE con el que se han adquirido los datos y facilita el proceso de calculo. Ademas, presenta
una interface relativamente sencilla para el usuario y se obtienen unos resultados féciles de
visualizar y asimilar.

Comerte
@- Pubics Catectades
e ﬁ Corge (5
i ening offzet 03 canal 08 corients] = Tatls de resukador
| L mml‘meﬂmc 7Q PR #4

 ——t [

| Fisquancy

Fal—1 Lecaticm valleys |0

Constante 433 (20N
ot

Figura 27. Blogue de control completo para el calculo de la constante das.

Se pasa a explicar el bloque por partes para entender las distintas funciones utilizadas en el
proceso. Para ello se utiliza la siguiente imagen correspondiente a la primera parte del bloque,
figura 28.

Corriente
Pulsos Detectados

1231
LT3l

o il

File Dialog ¢
; Ed

selected path

Frequency

YV Y Yy

Locations valleys
[a[E=
v!l

|

yvvvw

Read From
Measurement
File

Signals —@’

Lee el fichere de Fuerza
datos seleccionade E

Te pide un fichero para abrir|

Figura 28. Primera parte del bloque de cdlculo de constante.
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Primeramente, el programa te pide que le digas que fichero quieres que te abra con los datos
generados por el Picoscope mediante la funcién “File Dialog” para de ese modo analizar los datos
gue se encuentran en varias columnas con la siguiente funcion “read from measurement file”.
Tras leer el fichero, se dispone a separar ambas sefiales ademads de representar cada una de ellas
y asi generar sendas gréficas de corriente y fuerza, respectivamente. Asi mismo, ambas sefiales

se pasan por un convertidor de datos dinamicos a tipo vector.

Dejando de lado por ahora la sefial de fuerza y siguiendo la rama de la corriente, la siguiente
funcién que aparece se encarga de identificar los valles de corriente correspondientes a cada
uno de los momentos donde se relaja la fuerza tras realizar el pulso. A dicha funcién se le
introduce un valor umbral a partir del cual buscard los valles y se le indica que muestre en la
interface del programa el nimero de valles detectados, asi como la posicién de cada uno de
ellos en el fichero de datos. A partir de esos valores, se deben extraer los pulsos de corriente y
tratarlos para obtener la carga eléctrica en pC. Como se realizan diez pulsos de fuerza, se
requiere crear un bucle “for” para repetir el proceso de calculo, el cual se representa en la figura

29.
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Figura 29. Bucle FOR.

La primera funcidn que aparece en el bucle es “Index array” a la que le introduces el contador
desde uno hasta los valles que encuentre, a partir del fichero global se encarga de identificar la
posicion del valle a estudiar. Como la posicion del valle detectada se encuentra con decimales
debido al algoritmo de calculo de posicidn del programa, se le indica que realice un redondeo
para que obtenga un nimero entero.

Después de obtener el valor de posicidn, el bucle se bifurca en dos direcciones, siendo una para
la corriente y otra para la fuerza.

Sobre esa posicidén en la rama de la corriente y mediante la funcion “extraer un vector” (figura
30) se generan los datos en columna de los 100 valores anteriores al valle y la posicién 300
posterior al mismo.
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Array Subset

n-dimension array

index 0 (0) ~ %

length O (rest) —,J_:':

subarray

Figura 30. Funcion extraer un vector.

Al conseguir la nueva tabla objeto de estudio para realizar la integral y calcular la carga,
previamente se elimina el off-set del canal de corriente para mejorar la sefial de pulso detectada
con ayuda de la funcién “Basic Averaged DC-RMS” figura 31. De ese modo, se realiza la media
de los primeros 40 valores anteriores al valle para restarlos a la tabla obtenida anteriormente y
asi conseguir una mejor integral.

NI_MAPro.lvlib:Basic Averaged DC-RMS.vi

IEEEt ...........................
signal in meemeeed=IE DC value
averaging type _I——] o RMS value
window n_j E foco error out
error in (no error} measurement infe

Figura 31. Funcion para calcular media de valores.

El siguiente paso es pasar los datos de milivoltios a Voltios, dividiendo entre 1000 para pasar de
mV a Vy 1-10° para pasar de V a amperios debido a que esa es la resistencia del canal de medida
del osciloscopio vy, por lo tanto, la corriente es la tension medida dividida por esa resistencia.
Tras realizar el cambio de unidades, se le indica que vaya haciendo el seguimiento de los pulsos
detectados para cada valle, realizando la representacion pertinente.

Seguidamente, se pasa a calcular la integral de la corriente obtenida con la funcién “integral
x(t)” (figura 32). A dicha funcidn se le introduce el diferencial de tiempo (que en nuestro caso es
la inversa de la frecuencia de muestreo) y el método de integracidon deseado (se realiza la
integral por el método del trapecio).

NI_AALPro.lvlib:Integral x(t).vi

X I3 - Integral X
Initial Condition = = [xde
Final Condition —
dt -
integration method

Errcr

Figura 32. funcién que realiza la integral de la sefial de tension.

De la funcidn integral se extrae el valor 100 (que es el valor en el que coinciden todos los valores
de pulso como el final de la integral) con el cual se obtiene el valor de la carga. Este valor es
preferible a utilizar el maximo porque, aunque se ha compensado el offset, este ajuste no es
perfecto y el valor maximo puede ser superior al valor real de la integral del pulso. Antes de
obtener el valor de carga se ha ido representando para cada valor de pulso la integral del mismo.
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Asuvez, el bucle se encarga de calcular la fuerza media aplicada en cada valle. Para ello se repite
la misma metodologia explicada para los valores de corriente. Con la funcién “array subset” se
genera la subtabla con valores de tiempo y fuerza de los datos cercanos al valle encontrado para
posteriormente calcular el valor maximo de fuerza realizando la media de esos valores con la
funcién “Basic Averaged DC-RMS”. También se representan los valores de fuerza sobre los que
se calcula la media.

Con la media calculada, se procede a restar el off-set calculado de la mima manera que para la
corriente; asi mismo se realiza el cambio de unidades, pasando de mV a N. Para ello se divide
entre la constante del sensor de fuerza (0,24 mV/g), se divide entre 1000 para pasar de gramos
a kilogramos y se multiplica por 9,81 para pasar de kg a N.

Tras calcular los valores de carga (los cuales son negativos y hay que pasarlos a valor absoluto)
y de fuerza, se realiza la division de los mismos para calcular el valor de ds3. Cabe destacar que
cada valle es estudiado en 1 segundo al indicarse con la funcién “Wait” que cada ciclo del bucle
se realice en 1000 milisegundos. Este valor sdlo se ha fijado a efectos de visualizar los pulsos
durante las operaciones para poder controlar que son correctas.

Al finalizar el bucle FOR, se generan en la interface del programa los valores de carga, fuerzay
valor de constante para cada uno de los valles encontrados, bien mostrandolo en valores por
separado como generando una tabla con todos ellos. También se genera una funcién para
guardar dicho fichero de datos, asi como una grafica que representa cada valor de ds3 (pC/N)
frente a cada valor de fuerza (N). Esto queda reflejado en la figura 33 y la figura 34.

Carga (pC)
1123' Tabla de resultades
k] Fuerza Carga d33

| o

l Trasgonertablal y @
; |

Generar tabla

Guardar fichero de resultados|

Constante d33 (pC/N}

1 I
Fuerza (N} ‘

d

| =

Generar grafico

Figura 33. Parte final del bloque de calculo.

44



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacion de polimeros espumados

A efectos de forma se ha traspuesto la tabla para mostrar dichos valores en vertical y de ese

modo dejar la interfaz principal del programa mas ordenada. A parte de la interface principal

gue muestra tanto la representacion de los escalones de fuerza como datos de corriente junto

con la tabla con los valores de constante calculados y la representacion de valores de ds; vs

fuerza, se tiene una segunda interface (figura 35) de seguimiento donde aparece tanto la

representacion de las integrales de corriente para cada pulso detectado como la de fuerza media
aplicada, indicdndose para cada representacién los datos de interés.
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Figura 34. Interface principal del programa de calculo de ds.

En este panel frontal se deben de introducir los valores umbral (threshold), el ancho (width) y la
frecuencia que se desea para que te detecte los pulsos. En cada muestra se ird variando los

valores debido a la variabilidad de las medidas.
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Figura 35. Interface secundaria del programa de célculo de dss.
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CAPITULO Ill. RESULTADOS EXPERIMENTALES
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En el siguiente capitulo se procede a presentar los resultados de los experimentos realizados
sobre 9 muestras estiradas de polimero espumado PP con un espesor medio de entre 0.09 y
0.12 mm tras ser cargadas a diferentes tensiones. Exactamente se han cargado las tres primeras
muestras a 6 kV, otras tres a 8 kV y finalmente otras tres muestras a 10 kV.

Para que el capitulo no resulte repetitivo puesto que se ha realizado el mismo procedimiento
para todas las muestras, se va a presentar de forma mas extensa los resultados para una de las
muestras y solamente los resultados finales para las siguientes muestras.

El sensor de fuerza ha dado problemas durante todas las mediciones debido a efectos rebote
del muelle que han generado ruido. Por ello se ha tenido que disminuir el recorrido del actuador
para eliminar el ruido en los ultimos escalones, lo que ha conllevado una disminucién de la fuerza
aplicada sobre la muestra que ha pasado a ser de 6 Newton frente a los 12 Newton esperados
que es capaz de aplicar el vastago utilizado en el experimento.

Otra consideracién a tener en cuenta es que el programa de deteccidon de valles no es capaz de
reconocer todos los escalones, quedando los primeros fuera del alcance de célculo al tratarse
de corrientes muy pequeiias y dificiles de detectar. Por eso en ningln caso se han detectado los
10 escalones generados.

Por otra parte, en cada muestra ha variado el momento exacto del escalén, por lo que no se han
medido las constantes para los mismos valores de fuerza. Por este motivo, se ha realizado una
interpolaciéon de los resultados de constante obtenidos en cada pulso de fuerza detectado para
poder comparar cada muestra con los mismos escalones, centrandonos en los escalones de 0,6
N,1N,2N,3N,4N,5Ny6N.

Tras obtener las representaciones pertinentes con los valores de constante para cada caso, se
aplica el modelo tedrico desarrollado en el primer capitulo de la memoria para calcular la
densidad de carga de cada muestra.

5. RESULTADO DE EXPERIMENTOS CON DISTINTAS CARGAS APLICADAS

5.1. Muestras cargadas a 6 kV

Se pasa a presentar todos los datos obtenidos en el proceso para la obtencidn de la constante
ds3 de la muestra 1. Tras haber realizado todo el proceso, se presentardn los resultados finales
para las muestras 2 y 3.

Primero, con los datos obtenidos del barrido y carga, se obtienen las gréficas de caida de
potencial y el perfil generado en la muestra.
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Gréfico 1. Caida de potencial de la muestra 1.

Perfil muestra 1

2500
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Grafico 2. Barrido de muestra 1.

Cabe destacar que en la representacién del perfil, el eje X presenta valores de longitud
negativos, debido a que el programa de Labview considera la mitad de la muestra como el punto
medio del barrido, el cual coincide con el cero en el eje. Al realizarse el barrido ambas direcciones
de la muestra, aparecen distancias negativas que carecen de sentido fisico, pero no son
obstdculo para observar que el barrido se ha realizado de manera éptima.

También se observa que a pesar de haber cargado la muesta a 6 kV, tanto en la caida de potencial
como en el perfil solo se muestra 2 kV. Esto es debido a que la sonda que realiza el barrido
solamente llega a medir 3 kV y no se ha situado lo suficiente cerca de la muestra, ya que el

49



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacion de polimeros espumados

barrido se realiza para observar que efectivamente la muestra ha sido cargada y no tener que
repetir el proceso de carga.

Seguidamente, mediante el procedimiento de calculo de la ds; se representa la interface del
Picoscope asi como la grafica que relaciona la dss3 obtenida para cada pulso de fuerza.
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Figura 36. Interface de Picoscope tras realizar los impulsos en muestra ejemplo.
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Grafico 3. Representacion de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 1.
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Para esta primera muestra se han encontrado 7 valles, con sus respectivos valores de ds; para
cada pulso de fuerza generado.

Se procede a representar los datos finales de las otras dos muestras cargadas a 6 kV y a comentar
los resultados obtenidos.

Muestra 2
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0 1 2 3 4 5 6 7
Fuerza (N)

Gréfico 4. Representacién de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 2.

Al realizar la muestra 2, el programa solo ha sido capaz de encontrar 9 valles. Por otra parte,
esta muestra queda desechada al presentar una constante demasiado elevada e imposible de
conseguir ya sea por la carga aplicada como por el material del polimero que se estudia.
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Gréfico 5. Representacién de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 3.
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En este caso, en el grafico 5 se observan 7 escalones, quedando el sexto descartado como dato

andémalo al haberse realizado una mala medicién del mismo. A partir de 1 N, al aumentar la

fuerza aparece un valor de constante creciente, tal como se espera.

A partir de los datos utilizados para representar los graficos 3 y 5 (desechando el grafico 4), se
ha realizado el tratamiento de dichos datos mediante interpolacién con la finalidad de calcular
la constante promedio en cada escalén. Los resultados se muestran en la tabla 1.

Tabla 3. Interpolacion de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de

deteccién de valles para muestras cargadas a 6 kV.

Escalones Muestra 1 Muestra 3 Media
Fuerza(N) ds3(pC/N) ds3(pC/N) ds3(pC/N)
0,6 41,839 16,826 19,555
1 44,851 32,739 25,863
2 53,368 46,119 33,162
3 52,223 77,169 43,131
4 51,184 67,297 39,494
5 39,149 - 39,149
6 - - -

No se ha conseguido llegar a 6 Newton de fuerza en ambas muestras, por lo que no ha sido

estudiada la constante para dicho pulso.

Con las ds3 promedio obtenidas, es posible calcular la ds; promedio total de las muestras

cargadas a 6 kV.
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Gréfico 6. Representacidn de la constante para cada pulso detectado tras realizar el
tratamiento de datos para la muestra 1, la muestra 3 y el promedio de ambas para una carga

de 6 kV.
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5.2. Muestras cargadas a 8 kV.

A continuacidn, se representan las tres graficas correspondientes a la muestras cargadas a 8 kV.

Muestra 4
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Gréfico 7. Representacién de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 4.

Se han detectado 8 pulsos, alcanzandose valores de constante entre 200 y 250 pC/N.
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450
400
350
300
250
200
150
100

50

d33 (pC/N)

Fuerza (N)

Gréfico 8. Representacidon de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 5.

Han sido detectados 9 pulsos, los cinco primeros con un valor de constante mayor que los cuatro
posteriores. Sin embargo, aun obteniéndose 9 pulsos, no se ha conseguido llegar a 5 Newton de

fuerza.
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Muestra 6
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Gréfico 9. Representacién de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 6.
Se han detectado 8 pulsos, obteniéndose una constante ds3 entre 150 y 200 pC/N.

Del mismo modo que con las muestras cargadas a 6 kV, se ha realizado la interpolacién de los
datos para obtener el valor de constante para los mismos escalones de fuerza. Se representan
los datos en la siguiente tabla:

Tabla 4. Interpolacidn de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de
deteccién de valles para muestras cargadas a 8 kV.

Escalones | Muestra4 | Muestra5 | Muestra 6 Media
Fuerza(N) | d33(pC/N) | d33(pC/N) | d33(pC/N) | d33(pC/N)
0,6 192,000 396,446 176,900 255,115
1 227,847 384,301 172,269 261,472
2 241,141 340,488 186,902 256,177
3 246,575 293,113 193,675 244,454
4 240,464 302,018 188,904 243,795
5 200,446 - 199,874 200,160
6 171,874 - 192,571 182,222

Como se ha comentado anteriormente, en la muestra 5 no se alcanzan los 5 Newton de fuerza,
por lo que no se puede realizar la interpolacién en esos puntos. Igualmente se ha calculado la
media con los datos proporcionados por las otras muestras.
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Grafico 10. Representacién de la constante para cada pulso detectado tras realizar el

tratamiento de datos para las muestras 4, 5y 6 y el promedio de ambas para una carga de 8

kVv.

Comparando el promedio con el resto de muestras, se observa que la muestra 5 ha generado
mayor carga eléctrica para los primeros pulsos de fuerza, aumentando los valores de constante

al realizar la media.

5.3. Muestras cargadas a 10 kV.

A continuacién, se representan las tres graficas correspondientes a las muestras cargadas a 8

kV.

300

250

200

150

d33 (pC/N)

100

50

Muestra 7

0 1 2 3 4 5 6 7

Fuerza (N)

Gréfico 11. Representacién de constante para cada pulso de fuerza para la muestra 7.
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Se aprecian 9 valles encontrados para la muestra 7 con los cuales se han calculado los resultados

de constante observados en el grafico 9. En este caso, la relacidn constante-fuerza es

razonablemente lineal.

Muestra 8

d33 (pC/N)
&

1 2 3 4
Fuerza (N)

Gréfico 12. Representacion de la constante ds; para cada pulso de fuerza para la muestra 8.

En este caso se han encontrado 8 valles y sigue apareciendo cierta linealidad entre los valores
de constante y fuerza, observandose valores cercanos a 150 pC/N.

Muestra9
300
) . . _
s ™ -
250 D = - =
— 200
2
o
2 150
(42]
(22}
T 100
50
0
0 1 2 3 4 5 6
Fuerza (N)

Gréfico 13. Representacion de la constante ds3 para cada pulso de fuerza para la muestra 9.

Aparecen 8 valles para la ultima muestra estudiada, con valores que rondan los 250 pC/N.
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Repitiendo el procedimiento anterior, se interpolan los valores de ds3 y fuerza para cuadrar los
escalones en cada muestra, obteniendo la siguiente tabla:

Tabla 5. Interpolacion de las constantes a partir de los ficheros obtenidos con el programa de
deteccion de valles para muestras cargadas a 10 kV.

Escalones | Muestra7 | Muestra8 | Muestra 9 Media
Fuerza(N) | d33(pC/N) | d33(pC/N) | d33(pC/N) | d33(pC/N)
0,6 198,942 131,603 252,624 194,390

211,148 140,573 267,532 206,418
223,588 134,153 255,803 204,515
222,948 129,773 268,496 207,072
233,067 129,221 258,331 206,873
216,752 124,290 271,190 204,077
223,495 127,692 278,038 209,742

AN | IWIN|F

En las tres muestras cargadas a 10.000 V se ha llegado a los 6 Newtons aplicados, por lo que ha
sido posible interpolar para sacar la ds; correspondiente.

Carga a 10 kV

300,000
250,000 S i e
— 200,000 M
2
) e=fil=\Muestra 7
£ 150,000
o I - A A h demMuestra 8
_c r Y
100,000 esp@|\uestra 9
50,000 esp=mPromedio
0,000
0 2 4 6 8

Fuerza (N)

Gréfico 14. Representacion de la constante para cada pulso detectado tras realizar el
tratamiento de datos para las muestras 7, 8 y 9 y el promedio de ambas para una carga de 10
kv.

Pese a ser representaciones con una cierta linealidad, el rango de valores de constante no
presenta similitud entre las muestras, observandose practicamente el doble de valor de ds; al
comparar la muestra 9y la 8.
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Promedio de cada muestra
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Gréfico 15. Representacion del promedio de valores de constante pizoeléctrica en cada pulso
de fuerza para las distintas cargas realizadas.

Observando el resultado final de promedios de ds; se tiene que al aumentar el campo eléctrico
la sefal de corriente emitida por el piezoeléctrico aumenta, llegando a constantes sobre 250
pC/N.

Por otra parte, no se han conseguidos los resultados esperados tanto en la carga de muestras a
8 kV como en la de 10 kV, ya que se ha obtenido una mayor constante al realizar la carga a 8 kV
que a 10 kV. Esto es debido posiblemente a un error en el posicionamiento del vastago que
aplica la fuerza, pues es preciso que se sitle centrado en el valor maximo de tensién (grafico 2).

Tras los resultados obtenidos, se propone un barrido de la muestra mientras se realiza la medida
de ds; con el objetivo de asegurar el correcto posicionamiento del vastago en el montaje de
medida.

6. MODELO MATEMATICO. CALCULO DE LA DENSIDAD DE CARGA SUPERFICIAL.

En este apartado se ha calculado la densidad de carga media estimada a partir de un modelo
tedrico matematico siguiendo la simplificacion mostrada en la figura 38.

Al observar el comportamiento de los micréfonos de electret (figura 37), los cuales se basan en
el principio de funcionamiento en el cual el aire y el material aislante se encuentran separados,
se aprecia similitud con los polimeros espumados estudiados.
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Membrana \
Aire €0 S
— | y
£0€ d
Electret
Electrodo

Figura 37. Ejemplo de micréfono de electret [14].

Es posible demostrar que al aparecer diferencias de espesor en el aire debidas a vibraciones de
la membrana conlleva una variacién de la tensién media en bornes del sistema. Esta relacion es
la siguiente:

AU = _do . As  Ecuacién 3
go-(es+d)

Para la ecuacidn 3, AU es la variacién de tensién, o es la densidad de carga eléctrica en la
superficie, &€, corresponde con la permitividad del vacio, € es la permitividad del propio
polimero, d se refiere al espesor del polimero y s al espesor de la capa de aire. Al tratarse de un
polimero espumado, las capas de aire ya se encuentran en su interior, por tanto no es necesario
incluirlas como es el caso del micréfono de electret.

Es posible realizar la siguiente simplificacion de las capas que forman el polimero para asi
plantear un modelo tedrico eléctrico coherente. Como se muestra en la figura 38, las capas de
aire deben de ser mas largas en el eje X que en el eje Z [17]iError! No se encuentra el origen de |
a referencia..

4
£
I
a, Electrodo sup
Mm"ﬂl Eu E ."lu
=¥y
Aire E Gy
“1 1 - i
‘Uz Mmml Eu E flu
Material E;5 £ 545
s
Electrodo inf.
>
x

Figura 38. Simplificacion de las capas de polimero espumoso [14].
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Con la ayuda de la ecuacion de Gauss para el flujo campo eléctrico (fE), se obtiene la siguiente
expresion:

OFE = ¢ E-dS Ecuacion 4.

En ésta ultima ecuacién, E corresponde con el campo eléctrico que atraviesa un diferencial de
superficie (dS). A partir de la ecuacion 4 y de la 2% Ley de Kirchhoff (ecuacién 5), se obtiene la
siguiente expresion:
YV =0 Ecuacidn 5.
—&-Eli-S+¢€0-E2j =0i-S Ecuacion 6.

Siendo E'1i el campo eléctrico en el material, E'2j el campo eléctrico en el aire, S el espesor total
de la muestra, €o la permitividad del vacio, € la permitividad del material y gi la densidad de

carga superficial que presenta la muestra.

Con la ecuacién 6 se obtiene la expresidn para el calculo del campo eléctrico en el aire.

E2j=Z+2

g0

-E1i Ecuacién 7.

Siendo 8/80 la permitividad relativa €r. Teniendo en cuenta las demds capas del material y con

respecto a la 2% Ley de Kirchhoff, se obtiene:

>iS1i-E1li+;S2i- E2i = 0 Ecuacion 8.

Introduciendo la ecuacién 7 en la 8 y ordenando los distintos términos, se obtiene la expresién
del campo eléctrico en el material:

—XjS2j-0j

E2i = leo(S1j+52j-em)]

Ecuacion 9.

Tras obtener la ecuacién del campo eléctrico del material, se obtiene la del campo eléctrico en
el aire:

-%jS2j-0j

E2i = —
5—[80(Slj+52j-sr)]

Ecuacién 10.

Al tratarse del modelo representado en la figura 38, se deduce lo siguiente:

S1=),;51i;582=Y%,;52i Ecuacién 11.
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Por tanto, con las ecuaciones 9 y 10 se obtiene el campo eléctrico de cada una de las capas de
la muestra.

Ademas, la densidad de carga eléctrica del electrodo superior se obtiene mediante la siguiente
expresion:

0o = —€0-¢-E1 Ecuacion 12.
Introduciendo la ecuacidn 9 en la expresidn de la ecuacion 12, se obtiene:

£y :S,0;
O.O — J ]

= Ecuacién 13.
(S1j+S2i'€)

La densidad de carga obtenida en la ecuacion 13 es la que aparece al producirse un cambio de
espesor tras aplicar una fuerza sobre la muestra. Dicha fuerza causa la compresién de las capas
de aire que contienen la carga, por lo que al carga esta controlada por las diferencias de espesor
600/652 . Como 652i/652 = S2i/S2 , realizando el desarrollo de la ecuacién 13 se obtiene:

S, :
S§op __ 8'[(Zisizl'dj>-(51+sz.g)—zj52]..(,].]

Ecuacién 14.
652 (51]'+Szi'5)2

Operando se tiene:

8o €851jYjS2j:0j iy
=2 U ] Ecyacién 15.
652 52'(51"‘52'8)

Para este modelo cuasi estatico y de circuito cerrado se cumple la siguiente relacion:

AS, AP .
—2% = — Ecuacién 16.
s, Y

En la ecuacidn 16, AP es el incremento de presion aplicado relacionado con la variacion de
espesor producida en los poros y la Y es el médulo de Young del plastico. Sabiendo esto, se
puede obtener la expresion de la constante ds; para el modelo de n capas a estudiar.

Ao, Aoy S
dyg = —=2==-"2= Ecuaciéni7.
337 A5, ASY
&S S1'XjS2j0j ..
dy; = —-—=L—=L Ecuacién 18.

Y Sy(S1+5;-€)2
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De este modo se logra relacionar la constante piezoeléctrica ds3 con la densidad de carga o; del
material polimérico poroso.

El modelo de “n” capas mostrado en la figura 40 se aproxima a un modelo de dos capas, de
modo que la densidad de carga es igual en cada una de las capas mencionadas. Por tanto, es
posible sacar g; como constante del sumatorio en la ecuacion 18 'y S;; pasa a ser el espesor
total del aire en el poro del material.

Se despeja g; de la ecuacion 18, obteniendo la densidad de carga media estimada de los
electrodos en la muestra.

_ d33'Y (51+52'€)2

;= Ecuacién 19.
&S 51'52

Se ha utilizado como valor tedrico aproximado la permitividad relativa asi como el médulo de
Young de 2 y 0,3 MPa respectivamente (valores calculados por D. Gustavo Ortega Brafia en su
tesis [9]) para el caso del polimero espumado PP.

Las muestras se han estirado con un espesor total medio de S = 100 um, siendo el espesor de
aire S, = 60 um y el espesor del polimero S; = 40 um, ya que el material posee un 60 % de
porosidad.

Tabla 6. Valores de desidad de carga o ( 4 C/m?) promedio para los tres experimentos

realizados.

Carga d33 (pC/N) | € | Y(Mpa) | S1(um) | S2(um) | S(um) | Gj (nc/m?)
6.000 kV 45,170 2 0,3 40 60 100 43,363
8.000 kv 232,878 2 0,3 40 60 100 223,563
10.000 kV 204,675 2 0,3 40 60 100 196,488

Es un dato importante para caracterizar al piezoeléctrico, ya que sin éste procedimiento tedrico
no es posible obtener la densidad de carga. Dicho valor es util para comparar el polimero PP con
otros materiales de distinto espesor o distinta porosidad a la hora de fabricar dispositivos
piezoeléctricos.
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CAPITULO IV. CONCLUSIONES
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Tras la realizacidn del trabajo se ha llegado a las siguientes conclusiones:

- Se ha logrado convertir el polimero espumado PP en un dispositivo piezoeléctrico mediante su
tratamiento.

- Se han obtenido las constantes piezoeléctricas para cada experimento realizado, observandose
una diferencia entre los resultados obtenidos y esperados, al obtenerse una constante
piezoeléctrica mayor para las muestras cargadas a 8 kV que a 10 kV. Posiblemente, esto es
debido a una mala posicién del sensor de fuerza, que no ha presionado sobre el punto mas alto
de la distribucion de tensidn en la muestra.

- Se ha mejorado el banco de medida existente, implementando con éxito un nuevo cédigo en
Labview para facilitar el calculo de la constante piezoeléctrica, modificando los pulsos de fuerza
usados con anterioridad.

- Mediante un modelo tedrico ha sido posible conocer la densidad de carga de las muestras,
cosa que no es posible de saber de otra forma al encontrarse en el interior de las mismas.
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Pagina:1de9

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD i 5

Fecha:25/2 /2016

ﬂAIR LIQUIDE

Reemplaza - 11/2 /2015

Argon / Arcal ™ 1 /Alphagaz ™ 1 Argén / Alphagaz ™ 003A-1
2 Argén / Argén Industrial / Argon HP ICP

22 Gases no
inflamables, no Wecos

Atencion

SECCION 1. Identificacion de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa

1.1. Identificador del producto

Nombre comercial ~ Argon / Arcal ™ 1 [Alphagaz ™ 1 Argon [ Alphagaz ™ 2 Argdn f Argon Industrial / Argon HP
ICP

Niamero de la Ficha de Datos de - 003A-1

Seguridad

Descripcion Quimica © Argdn

N° CAS :7440-37-1
N° EC :231-147-0

N indice :—
Nimero de registro - Figura en Ia lista del Anexo [V /W de REACH, exente de solicitud de registro.
Formula quimica - Ar
1.2. Usos pertinentes identificados de la sustancia o de la mezcla y usos desaconsejados
Usos aplicables identificados - (3as purgante, gas disolvente, gas inertizante.

Industrial y profesional. Llevar a cabo evaluacion de riesgo antes de usar.
Gas de ensayo / gas de calibrado. Uso en laboraterio. Purgado.

Gas de proteccion en procesos de soldadura.

Usado para la fabricacion de componentes electronicos/fotovoltaicos.
Para mayor informacion sobre su uso contactar con el suministrador.

Usos desaconsejados . Sin datos disponibles.
1.3. Datos del proveedor de la ficha de datos de sequridad
Identificacidn de la Compafiia (*) © AL AIR LIQUIDE ESPANA S.A.
P* DE LA CASTELLANA , 79

26046 MADRID ( ESPANA)

E-mail:e-business ALE @ airliguide.com
wienw. airliquide. es

Direccion e-mail {persona competente) - e-business ALE@aifiquide.com
1.4. Teléfono de emergencia
Teléfono de emergencia [24h] © 1 +34 91 502 9300

Figura 39. Hoja 1 de la ficha de seguridad del Argén
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Pagina:2de 9

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD [ revsad 5117
ﬂ AIR LIQUIDE

Fecha : 257272018
Reemplaza - 11/2 /20153
Argon / Arcal ™ 1 /Alphagaz ™ 1 Argdn / Alphagaz ™ 003A-1

2 Argén / Argén Industrial / Argon HP ICP

| SECCION 2. ldentificacion de los peligros

2.1. Clasificacién de la sustancia o de la mezcla

Clase y ca ia de riesgo, Codigo de Normativa CE 1272/2008 (CL|

» Peligros fisicos - Gases a presion - Gases comprimidos - Atencidn - [CLP : Press. Gas Comp.) - H280
2.2. Elementos de la etiqueta
Nomativa de Etiquetado CE 127272008 {CLP)

= Pictogramas de peligro

= Codigo de pictogramas de peligre © GHS04

» Palabra de advertencia - Atencion
= Indicacion de peligre - H2E0 - Confiens gas a presion: peligro de explosién en caso de calentamiento.
= Consejos de prudencia

- Almacenamiento : P403 - Almacenar en un lugar bien ventilado.

2.3. Otros peligros
- Asfixiante s sltas concentraciones.

| SECCION 3. Composicionfinformacion sobre los componentes

34, Sustancia /! Mezcla

Sustancia.

M@ CAl
Mombrs dal oomponents Condenldo H® EC ClacilosoltniD 806 ClacHlpaoltn|CLF)
N® Indiies
HN* de Reglcbto

Argon 100 % TH40-3T-1 W elam e [EE0) Pagi. Qs Con. (H20)
B RS

Mo contizne ofros componentes o impurezas que puedan influir 2n la clasificacion del productc.

= 1: Figurs en la lista del Anexo IV /W de REACH, exento de solicitud de registro.

* 2. Mo ha expirade el plazo limite da solicitud de ragistro.

* 3 Mo edge su registro. Sustancizs fabricadas o importadas<ity.

Texdo complato de Frases-R, vaase capitulo 168. Texto completo de declarsciones-H, véase capitulo 16.

Fara saber la composicidn exacta del producta consultar las especificaciones féonicas de Air Liguide.

SECCION 4. Primeros auxilios

4.1. Descripcion de los primeros auxilios

- Imhalacion - Retirar a la wictima a un dres no contaminada llevando colocado 2l equipo de respiracién
sutdnoma. Mantener a la victima caliente v en reposo. Lismar al doctor. Aplicar ks respiracicn
artficial en caso de parada respiratonia.

- Contaeto con la piel - Mo se esperan efectos sdversos de este producto.
- Contacto con los ojos - Mo se esperan efectos adversos de este producto.
- Ingestion - La ingestitn no esta considerads como una vis potencial de exposicicn.

4.2. Principales sintomas y efectos, agudos y retardados

- A elevadas concenfraciones puede causar asfida, Los sintomas pueden incluir pérdida de la
consciencia o de la movilidad. La victima pueds no haberse dade cuenta de |a asfivia.
Para mas informacidn, ver la Seccidn 11

4.3. Indicacion de toda atencion médica v de los tratamientos especiales que deban dispensarse
inmediatamente

Figura 40. Hoja 2 de la ficha de seguridad del Argén
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| SECCION 4. Primeros auxilios /...

. Mimguma.

| SECCION 5. Medidas de lucha contra incendios

5.1. Medios de extincion

- Medios de extincion adecuados - Agus en spray o en nebulizsdor.
- Medios de extincion inadecuados . Mo usar agus a presion pars exdinguirko.
5.2. Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla
Peligros especificos - La exposicion al fuego puede causar |a rotura o explesion de los recipientes.

Productos de combustion peligroses  © Minguno.
5.3. Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios

Métodos especificos . Desplazar los envases kejos del dres del fuego si ello 52 puede hacer sin riesge.
5i es posible, detener Ia fuga de producto.
Utilizar medidas de control de incendios apropiadas con el incendio circundante. La
exposicion da los anvases de gas al fusgo y al calor pusdan provocar su ruptura, Enfrisr los
envases dafados con chorme de agua pulverizads desde una posicidn protegida. Mo vaciar ]
sgua contaminada por el fuego en los desagles.
Usar agua en spray o en nebulizador pars disipar humos de incendios.

Equipo de proteccion especial para  : Utilizer equipos de respiracion sutonoma de presicn positiva (ERA).

extincién de incendios estiments y equipc de profeccién estandard [sparato de respiraciin auténoma) para
bomberos.
Morma UME-EN 458: VVestiments protectora para bomberos.,
Morma UNE-EM 858: Guantes de proteccion para bomberos.
Morma UME-EM 137: Méascara de cara completa que incluya un aparato de respirscian
autenomo de sire comprimido en circuito sbiero.

| SECCION 6. Medidas en caso de vertido accidental

6.1. Precauciones personales, equipo de proteccion y procedimientos de emergencia

- Intentar parar ks fuga.
Evacuar &l rea.
Prevenir la enfrada en alcantarillas, sétanos, fosos de frabajo o en cualquier ofra lugar donda
la acumulacion pueda ser paligrosa.

Utilizar equipos de respiracién auténoma cuando entren en el drea a menos que esté probado

que |a aimasfera a5 sagura.

Asegurar la adecuada ventilacidn de aire.

Actuar de scuerdo con el plan de emergencia local.
Mantanerss encontra del vienic.

6.2. Precauciones relativas al medio ambiente

- Intentar parar ks fuga.
6.3. Métodos y material de contencion y de limpieza

- Wentilar la zona.

6.4. Referencia a otras secciones

. Para mas informacion sobre control frente a la exposicion, proteccion personal o
considerscionas de eliminacion, ver también las Sacciones 3y 13

Figura 41. Hoja 3 de la ficha de seguridad del Argén

70



Desarrollo de materiales piezoeléctricos mediante la aplicacion de polimeros espumados

ﬂ AIR LIQUIDE

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD [ ersaint 75

Pagina : 4 de 9

Fecha - 2572 /2016

Reemplaza - 117272015

Argon / Arcal ™ 1 /Alphagaz ™ 1 Argon [ Alphagaz ™ 003A-1
2 Argon / Argén Industrial / Argon HP ICP

| SECCION 7. Manipulacion y almacenamiento |

7.1. Precauciones para una manipulacidn sequra

Uso seguro del producto

Manipulacion segura del envase del
gas

- Sdlo personas experimentadas v debidamente enfrenadas deben manegjar gases sometidos a

presion.

La sustancia debe ser manipulada de acuerdo con los procedimientos de buena higisne
indusfrial y seguridad.

Utilizar sdlo equipo especificamente apropizdo pars este producto y para su presidn y
temperstura de suministro, 2n caso de duda contacte con su suministradaor.

Mo fumar cuando s& manipule & producto.

Comprober que el conjunto del sistema de gas ha sido, o es con regularidad, revisado antes
de usarse respecto a la posibilidad de fugas.

Ceonsiderar los instrumentos de reduccion de la presidn en las instalaciones de gas.

Mo respirar el gas.

Evitar la eliminacion del producic a la aimdsfera.

- Solicitar del suministrador las instrucciones de manipulacidn de los envases,

Debe prevenirse la filiracidn de agua al interior del recipiente.

Mo permitir &l retroceso hacia el interior del recipiente.

Protegear las bofellas de los darfios materiales, ne arastrar,ni rodar, deslizar o dajar caer,

Si mueve botellas, incluso en pequefios recomidos, use una carrstilla (mecanica, manual efc)
disefiada para fransportsr botellas.

Mantener colocada Is profeccion | tulipa ) de la valvula hasta que 2l envase gueds fijo contra
una pared. un banco o situado en una plataforma, ¥ ya dispuesto para su uso.

Si el usuario aprecia cuakjuier problema en una valvula de una botella en uso, cieme &l
envase y contacte al suministrador. .

Munca intentar reparar o modificar las vahwulas de las botellas o los mecanismos de
seguridad.

Las véhwulas que estén dafisdas deben ser inmedistamente comunicedas al suministrador.
Mantener los accesorios de ks véhwula libres de contaminantes. especialmente aceites y agua.
Reponer la tulipa de la valvula si es facilitada por el suministrador , siempre que el envase
esté desconeciado del equipo.

Cierre la valvula del envase despues de su uso y cuando se gueda vacio, incluso si 20n esta
conectado sl equipo.

Mo intentar nunca trasvasar gases de una botella/envass 5 otro.

Mo utilizar nunca mecanismos con llamas o de calentamiento eléctrico para elevar |a presidn
del envase.

Mo guitar ni desfigurar kas etiquetas facilitadas por el suministrador para identificar &1
contenido de las botellas .

7.2. Condiciones de almacenamiento sequro. incluidas posibles incompatibilidades

7.3. Usos especificos finales

- Mantener el contenedor por debajo de 50°C, en un lugar bien ventilado.

Observar todas las regulaciones v los requenimientos locales relstrvos &l slmacenamiento de
las botellas. Los envases deben de ser almacenados en posicion vertical y debidamente
=segurados para evitar su caida. Los envases slmacenades deben ser comprobados
percdicameante respecio 2 su estado genersl v a posibles fugas . Las protecciones de las
vélvulas y las tulipas deben estsr siempre colocadas. Almacenar los envases en un lugar libre
de riesgo v lejos de fuenies de calor e ignicion. Mantener alejado de materisles combustibles.
Las envases no deben ser slmacenadas en condiciones que favorezean la corrosidn -

: Nimguma.

| SECCION 8. Controles de exposicion/proteccion individual |

8.1. Pardmetros de control

DMEL: Mivel de efectos no derivados |

trabajadores)

PMEC: Cencentracion prevista sin
efectos

- 5in datos disponibles.

- Sin datos disponibles.

Figura 42. Hoja 4 de la ficha de seguridad del Argén
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| SECCION 8. Controles de exposicion/proteccion individual /...

8.2. Controles de la exposicion

£.2.1. Controles técnicos apropiados : Deben usarse defectores de cxigeno cuando pueden ser emitidos gases asfidantes.
Considerar un sistema de pemmisos de trabsjo p.ej para frabsjos de manfenimiento.
Los sistemas sujetos 8 presion deben ser regularments comprobados respecto a fugas.
Proporcionar ventilacion adecusda, general y local, & los gases de escape,

£.2.2. Equipo de proteccion personal : Un snélisis de riesgos debe ser reslizado y formalizade en cada srea de trabsjo pars evaluar
los riesges redscionades con el uso del producte y para determinar el EFI que comesponde &
un riesgo relevante. Estas recomendsciones debsn ser tenidas en cuenta.
Sdlo los EFI que cumplan los estandares recomendados por las normas EN-UMENSO deben
seleccionarse.

- Usar gafas de seguridad con profecciones |atersles.
Morma UNE-EM 158: Proteccion pars los ojos.

* Proteccion para el ojofcara

* Proteccion para la piel
- Proteccion de las manos - Usar guantes de trebajo &l manejar envases de gases.
Morma EWN-UME 3858: Guantes que protegen contra riesgos mecanicos.
- Otras - Usar zapatos de seguridad mientras se manejsn envases.
Morma 150 20345: Equipos de proteccion personal, zapatos de seguridad.
* Proteccion de las vias respiratorias  © Un aparsto de respirscicn asisfida (SCBA) o una mascara con una via de sire & presidn
fienen que usarse en atmosferas con insuficiante oxigana,
Morma UME-EN 137: Méscara de cara complets que incluya un aparato de respiracion
auténomo de sire comprimide en circuito skizro.
Los usuarios de los aparatos de respiracion deben ser enfrenados.

- Mo necesaria,

O0@

- Mo necesania.

» Peligros térmicos
Proteccion personal

£.2.3. Controles de exposicion
medioambiental

SECCION 9. Propiedades fisicas y quimicas

9.1. Informacion sobre propiedades fisicas v quimicas basicas
Apariencia

Estado fisico a 20°C / 101_3kPa
Color

Olor - Bin olor que advierta de sus propiedades.

Umbral oifativo - Elumnbral de clor es subjefiva & inadecuado para advertir de sobresxposicion.
Valor de pH : Mo aplica.

Masa molecular [gimol] - 40

Punto de fusion [7C] - -180

Punto de ebullicién [*C] - -188

Temperatura critica [°C] - 122

Punto de inflamacian [FC]
Velocidad de evaporacion (éter=1)

: (Gas.
- Incoloro.

- Mo es splicable & gases ni 2 mezcla de gases.
- Mo es splicable 3 gases ni 2 mezcla de gases.

Rango de inflamabilidad [% de - Mo inflamabile.
vlumen en aire]

Presian de vapor [20°C] - Mo aplica.
Densidad relativa del gas (aire=1) - 1.38

Densidad relativa del liquide (agua=1) : Mo aplica.

Solubilidad en agua [mg]

© &7

Coeficiente de reparto n-octancl/agua [ Mo == aplicabls 5 gases inorganices.

log Kow]

Figura 43. Hoja 5 de la ficha de seguridad del Argén
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| SECCION 9. Propiedades fisicas y quimicas /...

Temperatura de auto-inflamaciaon [°C]
Viscosidad a 20°C [mPa.s]
Propiedades explosivas
Propiedades comburentes

9.2. Informacion adicional
Otros datos

- Mo aplica.
- Mo aplica.
- Mo aplica.
> Minguno.

- El vapor es mas pesado que el aire. Pueds scumularse en espacics confinados,
particularmente &l nivel del suslo o en sdtanos.

SECCION 10. Estabilidad y reactividad

10.1. Reactividad

10.2. Estabilidad quimica

- Sin riesgo de reactividad salvo lo expresado en la sub-seccidn més adelante.

- Estable en condiciones normales.

10.3. Posibilidad de reacciones peligrosas

> Minguno.

10.4. Condiciones que deben evitarse

10.5. Materiales incompatibles

- Ninguno en las condiciones de mansje y slmacensmients recomendados (ver seccion 7).

- Para informacian complamentaria sobre su compatibiidad referirse a ks Norma 150 11114,

10.6. Productos de descomposicion peligrosos

- Hinguno.

SECCION 11. Informacion toxicologica

11.1. Informacién sobre los efectos toxicologicos

Toxicidad aguda

Corrosion o irmitacion cutanea
Lesiones o irritacion ocular graves
Sensibilizacion respiratoria o cutanea
Carcinogénesis

Mutagenicidad

Toxicidad para la reproduccion
Toxicidad especifica en determinados
drganos | STOT) - exposicion unica
Toxicidad especifica en determinados
organos | STOT) - exposicion repetida
Peligro de aspiracion

- Mo se conocen los efectos tosicoldgicns de este producto.
- Be desconocen los efectos de este producto.
- Se desconocen los efectos de este producto.
- Be desconocen los efectos de este producto.
- Se desconocen los efectos de este producto.
- Be desconocen los efectos de este producto.
- Be desconocen los efectos de este producto.
- Se desconocen los efectos de este producto.

- Be desconocen los efectos de este producto.

- Mo es aplicablz 3 gases ni & mezola de gases.

Figura 44. Hoja 6 de la ficha de seguridad del Argén
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Se procede a calcular el coste total de la realizacién del trabajo fin de grado. Se ha tenido en
cuenta el coste de los materiales utilizados, de los equipos empleados y de la mano de obra de
los implicados en el mismo, creandose unidades de obra para cada una de las tres partes
mencionadas.

La maquinaria ya habia sido adquirida por el ITE de antemano y por tanto se ha considerado un
periodo de amortizacién de 5 aios para calcular el precio unitario de cada equipo. De este modo,
el precio unitario se ha calculado dividiendo el precio del equipo de adquisicién del equipo entre
la totalidad de horas de esos 5 afios.

Calculados los precios descompuestos de cada unidad de obra se pasa a calcular los costes
totales del proyecto, teniendo en cuenta un IVA del 21 %.
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Tabla 7. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 1 (materiales empleados).

Ud Descripcion: Cantidad Precio Importe (€)
unitario
(€/ud)
ud Cable coaxial 15 1,79 26,85
ud Cable banana-cocodrilo 10 2,88 28,80
ud Cable banana-banana 13 1,04 13,52
ud Cable cocodrilo-cocodrilo 20 0,18 3,60
ud Cable simple 100 0,09 9,00
ud Recambio para pistola de silicona 2 0,08 0,16
ud Polimero PP (1.500x10.000 mm) 1 71,81 71,81
ud Electrodo de plata 1 18,99 18,99
ud Botella de argdn 1 146,38 146,38
ud Cinta adesiva 2 0,50 1,00
ud Tarjeta adquisicién de datos 1 288,00 288,00
ud Sensor de fuerza 1 85,21 85,21
ud Amplificador Operacional 1 7.61 7,61
ud Multimetro 1 10,95 10,95
ud Pistola Calefactora 1 280,00 280,00
Ud Guantes termoprotectores 1 58,74 58,74
ud Pistola silicona 1 4,49 4,49
ud Kit de soldador 1 15,99 15,99
ud Carrete de estaio cobre 1 7,50 7,50
Importe total 1.078,60
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Tabla 8. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 2 (mano de obra).

Ud Descripcion: Cantidad Precio Importe (€)
Unitario
(€/hr)
hr Alumno 200 20 4.000
hr Tutor 120 40 4.800
hr Técnico de laboratorio 100 25 2.500
Importe total 11.300

Tabla 9. Cuadro de precios descompuestos para la unidad de obra 3 (maquinaria utilizada).

uUd Descripcion: Cantidad Precio Importe (€)
Unitario
(€/hr)

hr Ordenador sobremesa 80 0,026 2,10
hr Fuente Bertan 35 0,037 1,30
hr Fuente Spellman 35 0,043 1,51
hr Voltimetro electrostatico Treck 35 0,011 0,39
hr Metalizador 10 0,30 3,00
hr Cabina 35 0,145 5,08
hr osciloscopio 15 0,01 0,15
hr Fuente de alimentacion TPR 3005-3C. 15 0,008 0,12
hr Bateria GS3 15 0,003 0,04

Importe total 13,69
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Tabla 10. Cuadro de costes totales del TFG.

Unidad de Obra Descripcion: Coste (€)
1 Materiales Utilizados 1.078,60
2 Mano de obra 11.300
3 Equipos Empleados 13,69
Coste de ejecucién 12.392,29
IVA (21%) 2.602,38
Coste total 14.994,68

El coste total de la realizacién del proyecto es de catorce mil novecientos noventa y cuatro euros

con sesenta y ocho centimos.
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