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RESUMEN-La presente investigacion estd relacionada con la sintesis de membranas poliméricas con caracteristicas
piezoeléctricas, utilizando el material fluoruro de polivinilideno (PVDF), el cual es un polimero semicristalino termoplastico. Las
membranas estaran conformadas por microfibras piezoeléctricas de este material, las cuales fueron fabricadas a través de la técnica
de electrospinning, se utilizaron distancias de separacion de 4.5cm, 8.5cm, 11.5¢cm entre la aguja hipodérmica y el cilindro electrizado
colector de muestras. Se sometid a prueba la hipdtesis del efecto de los parametros del proceso de fabricacion de las membranas,
sobre el diametro de las microfibras del material piezoeléctrico (PVDF) y en la estructura rotacional de la fase piezoeléctrica Beta
(B). Se realizaron las siguientes técnicas de caracterizacion: 1) difraccion de rayos X (XRD), donde la dispersion de las muestras
en 18.3°, 19.9°, 20.6° tienen relacion con la estructura interna rotacional o y B; 2) microscopia por barrido electronico (SEM), en la
que se obtuvo el didmetro aproximado entre 100 a 250nm de las nano fibras del PVDF; 3) espectroscopia infrarroja por la
transformada de Fourier (FTIR), en la que se aplicaron dos protocolos diferentes para el analisis de los espectros: uno donde la
posicion de los picos estan referenciados en la literatura, y el otro donde se consideran los cambios de frecuencia comparados con
la linea de base y modificado de las membranas micro fibrosas del PVDF, 4) espectroscopia Raman, con la que se determiné un
espectro de 800 a 840cm™!, lo cual muestra los cambios de la estructura interna rotacional del PVDF modificado y no modificado,
indicado en referencias bibliograficas con un analisis cualitativo. Se encontr6 que entre mas pequefio el diametro de las fibras, mayor
concentracion de la fase () estructural.

Palabras clave—microfibras, Electrospinning, Estructura B, Piezoeléctrico, PVDF.

ABSTRACT- The present investigation is related to the synthesis of polymeric membranes with piezoelectric characteristics,
using the polyvinylidene fluoride (PVDF) material, which is a thermoplastic semicrystalline polymer. The membranes are made of
micro piezoelectric fibers of this material, which were manufactured using the Electrospinning technique. We used the distances of
4.5cm, 8.5cm, 11.5cm from the hypodermic needle to the cylinder to collect the samples. The hypothesis of manufacturing process
parameters related to the diameter of the micro and nanofibers of the piezoelectric material PVDF with its rotational structure Beta
(B) was tested. To characterize the samples, the following techniques were performed: XRD, where the dispersion of the samples
were 18.3°,19.9°,20.6°, is related to the internal rotational structure a and B, for the SEM the approximate diameter of 100 to 250nm
was obtained of the micro and nano fibers of the PVDEF, two protocols were applied to the FTIR for the analysis of the spectra, one
of them with bibliographic reference and the other with the frequency changes shown with the baseline and modified the nano fibrous
membranes of the PVDF , in Raman the spectrum from 800 to 840cm™ shows the changes in its internal rotational structure of the
modified and unmodified PVDF by bibliographic reference is observed with a qualitative analysis. We found that the smaller fiber
diameter, the more concentration of structural § phase.

Keywords— Diameter of the PVDF microfibers, Electrospinning, Piezoelectric, PVDF, Structure B.
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1. Introduccion

La cosecha de energia ha tomado mayor importancia
en las ultimas décadas, debido a la demanda que existe a
nivel mundial y al desarrollo tecnoldgico e industrial de
nuestra sociedad. Se incluye, ademas, problemadticas
como la disminucion de reservas de combustible fosil, el
calentamiento global, y afecciones a nuestros recursos
naturales [1]. Esto obliga a la busqueda de fuentes de
energia renovables y desarrollo de nuevas tecnologias
para su aprovechamiento. Una parte integral es la
transformacion de energia mecénica a energia eléctrica.
Existen varios mecanismos generadores de energia
(hidroeléctricas, eodlica, solar) y materiales especificos
como los piezoeléctricos [2], [3]. Los materiales
piezoeléctricos generan un voltaje alterno al aplicar una
fuerza pulsante al material. De igual manera, el material
se deforma cuando se aplica un voltaje. Estas
propiedades poseen diversas aplicaciones en el area de
las ciencias e ingenieria [5].

Para nuestra investigacion se seleccion6 un polimero
con caracteristicas térmicas, sintéticas, y con propiedades
piezoeléctricas [4]. Este material es el Fluoruro de
polivinilideno (PVDF), el mismo, posee una estructura
cristalina que puede variar en cinco fases rotacionales a,
B, v, 0, €, cada una con sus propiedades y aplicaciones
[5], [1] . La estructura B, figura 1, posee caracteristicas
con diversas aplicaciones tecnoldgicas, debido a su fuerte
actividad piezoeléctrica y ferroeléctrica [6], [7]; esta fase,
posee un ordenamiento polar entre algunos de sus
componentes moleculares: fluor-hidrogeno, siendo el
flaor el elemento mas electronegativo. Por otro lado, en
su fase a, la estructura molecular del PVDF es no polar,
como se observa en la figura 1.

FASE a

FASE S

C H F
@ ¢ ('

Figura 1. Conformacion de la estructura de la fase a, p del PVDEF.
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Por lo cual, la TE provoca un aumento de las
propiedades piezoeléctricas del PVDF [4], [5], [6]. Esto
se ha utilizado en diversas aplicaciones en el area de
ciencias e ingenieria, para la cosecha de energia, [9].

Fuente de alto voltaje

Colector cilindrico
giratorio
electrizado

Jeringa con
bombeo
automatico

/Microﬁbras de
| %, PVDF luego de
atravesar el
campo eléctrico

Base con
desplazamiento
lateral

Soluciéon
viscoeldstica

delPVDE

™~ Cono de; Taylor

Figura 2. Esquema de la Técnica de Electrospinning o electro hilado.

Mediante la técnica de electrospinning (TE) [8], se
provocan modificaciones en la fase rotacional del
polimero aplicando un campo eléctrico, como se
demuestra en la figura 2. Cuando se le aplica voltaje en
magnitudes de kV, al polimero disuelto, el campo
eléctrico induce una rotacion molecular, generando
predominantemente transiciones de la fase a a f. La
orientacion molecular, inicia en la punta de la aguja de la
TE, en donde, las fuerzas generadas por el campo
eléctrico sobrepasan la tension superficial y viscosidad
de la solucion de PVDF, provocando la formacion del
cono de Taylor (figura 2) [2], [3].

La presente investigacion esta relacionada con la
sintesis de membranas poliméricas con caracteristicas
piezoeléctricas, utilizando el material PVDF, el cual es
un polimero semicristalino termoplastico. Las
membranas fueron compuestas por microfibras
piezoeléctricas de PVDF, las cuales se sintetizaron con la
TE o electro hilado. Las propiedades piezoeléctricas de
las membranas se caracterizaron en la Universidad de
Texas en Dallas-USA, a través de la pasantia
proporcionada por la Secretaria Nacional de Ciencia y
Tecnologia (SENACYT), en conjunto con la Universidad
Tecnoldgica de Panama, usando las siguientes técnicas:
Difractometro de Rayo X (XRD) para el analisis de la
estructura a y B; Microscopia de Barrido de Electrones
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(SEM) para la observacion de las microfibras de la
membrana de PVDF; FTIR, en la que fueron utilizadas
dos metodologias para el analisis de la estructura del
PVDF modificado, al igual que, en la Espectroscopia de
Raman. Por otro lado, la sintesis y estudio de la respuesta
electromecanica de las membranas, se realizo en las
instalaciones del Centro de Investigacion de Fisica
Aplicada (CIFA), ubicado en la Universidad Auténoma
de Chiriqui (UNACHI).

2. Materiales y métodos
2.1 Materiales

El PVDF utilizado fue Polyk 1006, que es un polimero
semicristalino de peso molecular medio-alto de fluoruro de
vinilideno-granulado[7] . Los solventes utilizados fueron: N-
N demitilformamida con una masa molar de 73.09g/mol, cuya
formula quimica es HCON(CH3),, de marca MERK (REF-
Merk site) y acetona del mismo proveedor, con masa molecular
de 58.08g/mol y formula quimica CH3COCH3. Estos
materiales se utilizaron sin modificaciones adicionales.

2.2 Preparacion de las membranas de PDVF

Para obtener las muestras de membranas micro
fibrosas del PVDF (MMF-PVDF), se realizaron los
siguientes procesos: para la disolucion viscoelastica del
PVDF, se agreg6 2.00g de PVDF granulado en recipiente
de wvidrio con rosca con 5.60g del disolvente
dimetilformamida DMF, luego se coloco en el agitador
térmico a 80°C por 6 horas continuas, agitador magnético
marca Bunsen, serie MC-8-1201. Luego, se agrego
2.40g de acetona al recipiente con la solucion diluida del
DMF + PVDF, seguidamente, se mantuvo por 4 horas en
el agitador térmico a temperatura ambiente [5].
Posteriormente, se aplica la técnica de electrospinning,
con un voltaje constante de salida de 15,0kV, a
temperatura ambiente, utilizando como parametro
variable la distancia de separacion de la aguja
hipodérmica, con respecto al cilindro giratorio metalico
electrizado, el cual recolecta la muestra de la membrana
micro fibrosa del PVDEF, se utilizaron los valores de
4.5cm, 8.5cm y 11.5cm. Durante el proceso, se mantuvo
constante la salida de fluido de la aguja hipodérmica,
calibre 18, colocando el inyector de motor de paso A-99
Razel a 1,73mL/h.

Las condiciones de humedad y temperatura se
mantuvieron constante durante la realizacion de la
sintesis de las membranas. El valor de estas variables se
determind en 70% de humedad relativa y en 25,0°C,
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utilizando un medidor de humedad de la marca Habor,
Hab-584Y67.

2.3 Equipo de caracterizacion

Para el registro del voltaje generado por las
membranas micro fibrosas de PVDF, se utilizd como
instrumento de medicion el multimetro TEKPOWER
TP5000 DE 6000 cuentas, con un rango de 0 a 600mV
para corriente directa (DC), con un intervalo de tiempo
de 1.0s por cada medida de la muestra. Se
experimentaron tres técnicas para medir los voltajes de la
membrana y se seleccion6é la mas confiable y repetible.
La técnica que se utilizo fue el pulso de voltaje, en donde
se le daba un tiempo de (7.295 + 0.009) segundos para la
deformacion y reformacion de la membrana micro
fibrosa del PVDF, la cual se coloco en medio de cinta
adhesiva conductora; es decir, un dispositivo tipo
sandwich, para medicion de voltaje. Para el analisis de
la estructura molecular no modificada y modificada de la
muestra del PVDF, se utilizaron el FTIR-ATR del equipo
Nicolet is, con zona de barrido de 400cm-1 a 4000cm-1
y con numero de barrido por muestra de 200. Por otro
lado, se utilizé el Nicolet Almega XR Raman, cuya
longitud de onda laser es 780nm. El analisis de XRD, fue
conducido utilizando un Rigaku Ultima III XRD (40 kV,
44mA, Rigaku Co. Difraccion de Rayo X, Tokyo, Japon)
con una fuente Cu ko, con longitud de onda de
0.15418nm. El difractometro fue grabado entre dngulos
20 =10° y 26 =50°, donde se realiz6 primero un escaneo
de 0.1°, con una razon de 20°min para calibrar y
referenciar el espectro de rayo X. Luego, se midié con
0.02°, con una razén de 3°/min a temperatura ambiente.
Por ultimo, la morfologia de las microfibras del PVDF,
fueron caracterizadas por el SEM, SEISS SUPRA-40, el
diametro de las fibras se midio utilizando el programa de
procesamiento de imagenes Imagel.

3. Resultados y discusiones
3.1 Caracterizacion eléctrica

En la figura 3, se observan tres muestras de
membranas micro fibrosas de PVDF, sintetizadas con
4.5cm, 8.5cm y 11.5¢cm de distancia de separacion, entre
la aguja hipodérmica y el cilindro metélico giratorio
colector, obtenidas por la técnica de electrospinning
(TE). Una apreciacion visual de las membranas, indica
diferencia es sus transparencias, lo cual infiere que la
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membrana sintetizada a 4.5cm es mas gruesa que la de
11.5cm.

Membranas nano fibrosas del PVDF

L

Figura 3. Resultados de la membrana nano fibrosas del PVDF con respecto a
su distancia de separacion.

En la figura 4, se puede observar la tabla y grafico de
la respuesta del pulso voltaje para las MMF-PVDF. Para
la distancia de separacion de 8.5cm, se obtuvo (2.5 +
1.2)mV, como valor pico de voltaje y desviacion
estandar. En cambio, para la distancia de 11.5cm se
obtuvo (1.4 £ 0.4)mV, es decir, menor generacion de
voltaje. La respuesta de voltaje obtenida, para la distancia
de separacion de 4.5cm, se aproxima a la de 8.5cm.

—e— Voltaje
Distancia | Voltaje

3.5 (cm) (my)

304 4.5 (20£0.8)
< 8.5 (2.5£1.0)
£25 — 11.5 (1.4+0.4)
o T
L£204 o
o ;
>

1.54 i

1.0 !

4 5 6 7 8 9 10 11 12
Distancia (cm)

Figura 4. Resultado de los voltajes producido por la membrana nano fibrosa
del PVDF mediante la técnica pulso voltaje.

Este resultado sugiere que el voltaje producido por el
efecto piezoeléctrico puede depender tanto de la distancia
entre la aguja y el cilindro de coleccion, asi como el
espesor de la muestra. Se necesita un mejor sistema de
medicion de voltaje generados para disminuir la
desviacion estandar de las mediciones realizadas y tener
mayor confianza en las dependencias mencionadas.
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3.2 Espectroscopia Raman

Como se puede apreciar en la figura 1, las diferencias
estructurales entre la fase o y la fase P, se basan en
rotaciones de la cadena de monémeros, lo cual provoca
cambios en la polaridad de la molécula. Estas diferencias
en la polaridad se pueden apreciar en regiones
particulares del espectro Raman.

En la figura 5, se observan cuatro espectros Raman
obtenidos en la muestras no modificada y modificada de
la MMF-PVDF, el estudio se realizé en dos regiones
especificas. En la figura 5 (A) se muestra la region 2940-
3080cm’!, donde se encuentran las vibraciones de los
hidrocarburos C-H [8] [9]. Se observa la presencia de una
banda en todas las muestras en la vecindad de 2985cm™.
La figura 5(A) muestra esta banda sin normalizar. Una
vez normalizada la banda para todas las muestras, nos
enfocamos en la banda a 840cm™, figura 5 (B). Como se
puede apreciar, la muestra no modificada carece de
intensidad en esta banda, mientras las muestras
sintetizadas con la TE, presentan un aumento en esta
banda, lo cual se asocia a la presencia de fase b [10].

10

 —— I  E— .
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Figura 5. Representacion grafica de los espectros de Raman de la muestra no
modificada (Base) y la membrana micro fibrosa del PVDF con regiones
especificas (725-925¢cm!, 2940-3080cm™).

Se analizaron dos regiones de los espectros Raman de
las muestras modificadas, figura 6, registrandose
diferencias entre ellas. La intensidad de la base (curva
negra) es mucho mayor que las otras, debido a que posee
un espesor de casi dos 6rdenes de magnitud mayor, en
comparacion con las membranas de PVDF. Si se
compara la intensidad de la banda de 540 cm™, a la banda
de interés de 520cm™ para cada una de las curvas, se
puede concluir que la muestra 11.5cm (azul) posee mayor
contenido de la fase piezoeléctrica original. La banda de
520cm’ esté relacionada con la aparicion de la fase b [8],

[9].
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Figura 6. Espectro de Raman de la region 450-575cm’".

Otras regiones analizadas se muestran en la figura 7.
La figura 7(A), corresponde al espectro normalizado en
la banda de 880cm™, la cual revela las intensidades
relativas en la banda 840cm™. Se observa nuevamente la
misma distribucion de intensidades, donde la muestra
11.5cm es mayor que las de 4.5 y 8.5cm lo cual, indica el
aumento de enlaces polares propios de la fase p. Lo cual,
se puede atribuir a la disminucién del campo eléctrico al
variar la distancia de sintesis en la TE. Estructuralmente,
X. Cai et al [10], explica que la banda de 840cm™ est4
relacionado con los modos vibracionales de los C-H
antisimétricos, C-C y C-F de flexion, por lo que es un
indicador de la estructura f3.

En la figura 7(b), al normalizar la banda a 610cm™,
propia de estructura a [8], se observa otro cambio en las
bandas del espectro de Raman, especificamente, en la
region 450cm™ — 575cm™ del espectro, en donde se
observan la disminucidon de dos picos ubicados en las
intensidades de 485cm’! y 541 cm’, lo cual, es una
caracteristica propia de la presencia de fase b en la
estructura molecular [11]. De manera similar, la banda a
510cm™ y 540cm™ [8] para la muestra sintetizada a
11.5cm, indica que es la que posee mayor cantidad de
fase b.

Labanda de 510cm™', ademas de estar relacionada con
la estructura b, se relaciona con el modo vibracional de
CF, 0 y CF, w, de la estructura y para las muestras del
PVDF [12]
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Figura 7. Espectro Raman de la region del cambio de la estructura rotacional
del PVDF. Parte A: normalizado en la regiéon 880cm™; parte B: normalizado
en el pico 600cm™.

La figura 8, muestra un grafico del conteo de
intensidad Raman en la banda de frecuencia de 840cm’,
para cada MMF-PVD sintetizada con la TE. Se observa
que la muestra con mas intensidad, es la sintetizada a
11,5cm, lo cual significa que posee mayor formacion de
estructura cristalina en fase b [8].
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Figura 8. Grafico de intensidad relativa del pico de 840cm™ normalizado en

880cm™' en relacion con la distancia de separacion de la hipodérmica y el
colector de la microfibra de PDVF.

Intenisdad Relativa (U)

10 11 12

Los resultados indican que la muestra sintetizada a
4.5cm-1 tiene mas fase b que la sintetizada a 8.5¢cm-1, lo
cual, se puede atribuir a la intensidad local del campo
eléctrico en la TE.
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33 FTIR

Las muestras no modificadas y modificadas de PVDF
se caracterizaron a través de FTIR ATR, los espectros de
absorbancias obtenidos se muestran en la figura 9.
En la figura 9 A, se aprecia una mayor intensidad de
absorbancia para la membrana sintetizada a una distancia
de 11.5cm, con un pico en la region del espectro ubicada
en 1170cm™, la cual corresponde a vibraciones
caracteristicas de la fase b. De manera similar, en la
figura 9 B se muestran picos de absorbancia en las
regiones ubicadas en 840cm™ y 875cm’™!, los cuales son
vibraciones tipicas de la fase b [10], presentando mayor
intensidad en la membrana sintetizada a 11,5cm, lo cual
confirma que es la membrana con mas presencia de fase

b.

T
——BASE

1.5

0 , ; ; ‘ ‘ .
1360 1370 1380 1390 1400 1410 1420 1430
Ntmeros de onda (cm™)

Figura 9. Regiones del espectro de frecuencia notables de las muestras no
modificada y la membrana nano fibrosas del PVDF.

En la figura 9 ©, se observan picos de absorcion en
otra region correspondiente a vibraciones de la fase b, la
ubicada en 1400cm™ [13], [14]. Nuevamente, se observa
que la mayor intensidad corresponde a la muestra 11.5cm
y la menor para la sintetizada a 4.5cm.

Para cuantificar los resultados, se normalizo6 la banda
de 613.5cm™, la cual corresponde a la fase a, para
comparar con la intensidad relativa de la banda a 840cm™
! correspondiente a la fase b. Esta técnica es utilizada
como un método rapido para determinar la estructura de
la muestra [15]. Estos resultados se encuentran en la
figura 10. Mediante este método, se encuentra que la
mayor cantidad de fase b, se presenta en la membrana
sintetizada a 11.5cm. Sin embargo, no se observan

RIDTEC | Vol. 17, n.° |, enero - junio 2021. ISNN L-2219-67 14

cambios significativos entre las muestras sintetizadas a
4.5cm y 8.5cm similar a los resultados de la figura 8.
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Figura 10. Relacion de absorcion de los espectros de la MNF-PVDF en
comparacion con el parametro de la distancia de separacion de la TE.

3.4 XRD

En la figura 11, se observa las difracciones de las
muestras no modificada del PVDF granulado y las m
modificaciones de la MMF-PVDF, realizadas con el
sistema electrospinning con recolector estacionario y
automatizado, con variaciones en la de distancia de
separacion.

Se tomd como referencia el XRD de la muestra no
modificada del PVDF granulado, sus picos difractados,
en2q=18.3°y 19.9°, corresponden a una difraccion total
en los planos (020) y (100), propios de una celda unidad
monoclinica en fase cristalina a. El pico en 2q = 20.6°,
corresponde a las reflexiones en el plano (200) de la fase
cristalina 3, propio de celdas unidades ortorrémbicas
[10], no visualizado en la muestra base, pero si en las
MMF-PVDF sintetizadas a diferentes distancias [15],
[16].
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Figura 11. XRD. PVDF no modificado, capacitacion de UTD, CH-CIFA
estacionario, 4.5cm, 8.5cmy 11.5cm.

Para determinar el contenido de la fase b, presente en
la muestra se realizo un ajuste en la region que contienen
los picos de difraccion de 18.3°, 19.9° y 20.6° utilizando
el programa Fitek como se muestra en la figura 12 de la
membrana sintetizada a 11.5cm. Este analisis se realizo
en todas las muestras. Para el ajuste, el programa podia
manipular la intensidad y el ancho de cada gaussiana,
pero mantenia la posicion de los picos bloqueados.
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Figura 12. XRD- Areas calculada de los angulos de difracciéon 18.3°, 19.9°,
20.6° de la muestra modificada de la membrana nano fibrosa del PVDF de la
distancia de separacion 11.5cm.

En la figura 13, se muestra la relacion del area de las
gaussianas utilizadas en el ajuste de la reflexion en 2q =
20.6° con la distancia de sintesis de las membranas. Este
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analisis, permite obtener informacion sobre la cantidad
de fase piezoeléctrica b presente en cada muestra [17].
Se obtuvo un 4rea de 4300u” para la muestra sintetizada
a 11,5cm, en las de 4,5cm y 8.5¢m se registraron 1400u?
y 880u?, respectivamente. Esto indica que la muestra
sintetizada a 11.5¢cm posee mayor cantidad de estructura
rotacional de fase B, en comparacion a las otras dos
muestras.
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Figura 13. XRD. Area de la regiones de difraccion para 2q = 20,6° vs la
distancia de separacion del sistema electrospinning.

3.5 SEM

La figura 14 muestra las imagenes SEM obtenidas para
las membranas de PVDF sintetizadas. En la Figura 14
(A), se presenta la muestra no modificada del PVDF
granulado, el cual se observa en forma de una pasta
gruesa. En cambio, para la muestra de la UTD de la
Figura 14 (B), se obtuvo una aleatoria distribucion de las
microfibras de PVDF. En la Figura 14 (C) poseen una
distribucién aleatoria con diametros en la escala de los
micrometros. De manera similar, en la Figura 14 (D) y
(E), para las muestras sintetizadas a 4.5cm y 8.5cm, se
obtuvieron microfibra con diametros promedios de (185
+128) nm y (196 + 99) nm, respectivamente. En la figura
14 (F), para la muestra de 11.5cm, se observan
distribuciones de microfibras con diametros promedio de
(104 £37) nm.

En la figura 15, se observa las distribuciones del
diametro de las microfibras (nm), para las tres muestras
sintetizadas a las distancias de 4.5cm, 8.5cm y 11.5cm
por la TE. Para este analisis se utilizo el programa Image
J, que es un programa procesador de imagenes en la que
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se pueden medir distancias, una vez se calibre la regla
con las escalas presentes en las figuras.
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Figura 14. Imagenes SEM a escala de 1,0mm. Morfologia del PVDF: (A) No
modificado; (B) UTD; (C) CIFA-EST; (D) 4.5cm; (E) 8.5cm; (F) 11.5cm.

Se puede indicar que, las microfibras de las muestras
de 4.5cm y 8.5cm, poseen distribuciones aleatorias y su
tendencia es para diametros de fibras mayores a 200nm.
En cambio, para la muestra de 11.5cm, el didmetro de sus
fibras posee distribuciones menores a los 150nm. El
diametro de las microfibras se encuentra relacionado con
la presencia de la estructura rotacional de la fase B [3], ya
que, el engolamiento de las fibras a través del campo
eléctrico en la TE, produce rotaciones en la estructura
molecular del polimero.

Los resultados de las observaciones realizadas en este
trabajo estan resumidos en la figura 16. Los resultados
del SEM muestran que aumentos en la separacion de la
aguja y el cilindro colector, provocan disminuciones del
diametro de las fibras de PVDF.
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Figura 15. Distribucion de frecuencia del diametro de fibras (nm).

Al mismo tiempo, los resultados presentados en las
pruebas estructurales de FTIR-ATR, Raman y XRD,
fueron acordes con la aparicion de la fase piezoeléctrica
b [17], [18], principalmente, en la muestra sintetizada a
una distancia de 11.5cm. Esto nos da a entender que
existe una relacion entre el diametro de las microfibras
del PVDF con la presencia de la fase p. La prueba que
no corrobora esta hipdtesis es la de pulso voltaje. Sin
embargo, como se puede apreciar en la figura 3, la
muestra a 11.5cm es porosa y delgada, y esta
caracteristica afecta la respuesta piezoeléctrica.

Los resultados indican que, el campo eléctrico
producido entre la aguja y el cilindro colector tiende a
alinear los monémeros del PVDF hacia la estructura b.
Entre mas distante entre la aguja y el colector de la TE,
mas posibilidad de elongar la fibra, haciéndola mas
delgada y aumentando la densidad de la estructura b.
Para lograr una muestra con mayor espesor, el tiempo de
fabricacion se debe aumentar.

Las diferentes técnicas de caracterizacion estructural
aplicadas, (figuras, 8, 10 y 13) indican que la muestra
sintetizada a 4.5cm contiene mdas estructura b que la
muestra de 8.5cm, lo cual se puede atribuir a la intensidad
del campo eléctrico local producido por el TE.
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Figura 16. La estructura 3 del PVDF esta relacionada con el diametro de las
fibras (idea principal de la investigacion), es confirmada por cinco de las
pruebas realizadas. Las pruebas eléctricas son inconclusas debido a la
diferencia de espesor y densidad de las muestras.

4. Conclusiones

Se logré obtener membranas micro fibrosas del PVDF
por la técnica de electrospinning, a partir de una solucion
viscoelastica del polimero, variando la distancia de
separacion con respecto a la aguja hipodérmica al
cilindro colector. Los resultados indican que la estructura
rotacional presente en las membranas de PVDF
sintetizadas era predominante la fase piezoeléctrica P.
Las membranas micro fibrosas presentaron superficie
porosa. La medicion de la respuesta de voltaje permitio
obtener valores picos de 2.0mV, no repetitivos, atribuido
al espesor no constante de las membranas y al ruido en
las mediciones. Las técnicas de caracterizacion Raman y
FTIR, presentaron bandas de absorcion tipicas de
estructuras cristalinas en fase piezoeléctrica b,
presentando mayor proporcion de esta fase, la membrana
sintetizada a una distancia de 11.5cm con la TE.
Especificamente, el FTIR presentd mayor cambio en la
region de 2 900cm™ a 3 000cm’’, lo cuales son cambios
de frecuencias asociados con los hidrocarburos. De
manera similar, en la caracterizacion por XRD, el pico de
difraccion en 2q = 20.6°, confirma la presencia de
estructura rotacional P, con mayor proporcién en la
muestra sintetizada a 11.5cm.
Los resultados en espectroscopia SEM, indicaron que el
diametro y distribucion de mico fibras en las MMF-
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PVDF es afectado por la distancia de sintesis utilizada en
la TE.

Para ampliar la investigacion se sugiere realizar las
siguientes recomendaciones: Encontrar el método y/o
condiciones Optimas para la preparacion solucion visco
elastica del PVDF, ajustando el conjunto de variables
propios del proceso de sintesis. Evaluar el método y/o
condiciones Optimas para la técnica de electrospinning
para la membrana micro fibrosa del PVDF, ajustando las
variables como flujo del inyector, diametro de la aguja
hipodérmica, voltaje aplicado de la fuente. Mejorar la
técnica de medicion eléctrica de las propiedades
piezoeléctricas. Medir las propiedades ferroeléctricas de
la membrana micro fibrosa del PVDF. Disefiar un
modelo apropiado utilizando la membrana micro fibrosa
del PVDF, para almacenamiento y transferencia de
energia en dispositivos electronicos.

Con la TE se pueden producir membranas
piezoeléctricas utilizadas en dispositivos con multiples
aplicaciones en la cosecha de energia mecédnica. R.
Guigon comprobo [19] que mediante la utilizacion de
caidas de gotas agua, con diametros de 3.0mm, a una
velocidad de caida 4.5m/s, que una membrana
piezoeléctrica de PVDF, se puede generar 17uW como
pico de potencia.
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