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Resumen

Se elaboraron y caracterizaron una variedad de materiales ferroelétricos con el
proposito de ser implementados como protesis de diversas estructuras del oido humano, como
una solucién alternativa a la hipoacusia de nivel moderada a grave; la cual afecta a mas de
275 millones de personas a escala mundial, en aspectos que van desde lo econémico a lo
social.

Para alcanzar este objetivo, se estudio a detalle tanto la anatomia como el
funcionamiento del sistema auditivo humano, se desarrollaron y caracterizaron diversos
materiales ferroelétricos tanto poliméricos (PVDF, Nylon y PVC) como cerdmicos (PLZT,
BaTiO3), a traves de técnicas como: electrospinning utilizada para la generacion de
membranas a escala micrométrica, mezcla de oOxidos empleada para la manufactura de
materiales ferroeléctricos, composites técnica usada para desarrollar membranas ceramicas y
melting técnica implementada para desarrollar principalmente estructuras externas del oido,
todo esto con la meta de generar nuevo conocimiento sobre materiales alternativos y sus

nuevas aplicaciones biomedicas, para ayudar, a un sector de la poblacion mexicana.



Abstract

Developed and characterized a variety of ferroeletric materials with the purpose of
being implemented as prostheses of various structures of the human ear, as an alternative
solution to the hearing loss of moderate to severe level; which affects more than 275 million

people worldwide, in areas ranging from economic to social.

To achieve this goal, it were studied both the anatomy, as the functioning of the human
auditory system, it were developed and characterized various ferroeletric materials both
polymeric (PVDF, Nylon and PVC) as ceramic (PLZT, BaTiO3), through techniques such as:
electrospinning used for the generation of micrometric scale membranes, mixed-oxide used for
the manufacture of ferroelectrics, composites technique used to develop ceramic membranes
and melting technique was implemented to develop mainly external structures of the ear, all
with the goal of generating new knowledge about alternative materials and their new

biomedical applications, to help a large sector of the Mexican population.
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CAPITULO 1
INTRODUCCION



1. Introduccion

La hipoacusia 6 pérdida de audicion es uno de los problemas de salud cronicos mas
comunes, afectando a personas de todas las edades, en todos los segmentos de la poblacién
y de todos los niveles socioecondmicos. La hipoacusia afecta aproximadamente a 498 640
personas en México segiin el CENSO 2010 de poblacion y a mas de 275 millones a nivel
mundial. Esta puede ser hereditaria o puede ser el resultado de una enfermedad,
traumatismo, exposicién a largo plazo al ruido, o medicamentos. La pérdida de audicion
puede ser unilateral o bilateral dependiendo de que sea en uno o en ambos iodos; y variar
desde una leve, pero importante disminucion de la sensibilidad auditiva, a una pérdida total

[1].

Existen cuatro tipos de pérdida auditiva: el primer tipo, y el mas comdn, es la pérdida
auditiva neurosensorial que se produce como consecuencia del deterioro o ausencia de las
células sensoriales (células ciliadas) de la coclea. La pérdida auditiva conductiva,
comprende todo problema en el oido externo o medio que impida que el sonido se transmita
correctamente al oido interno. Una pérdida auditiva mixta es una combinacion de pérdida
auditiva neurosensorial y conductiva. Finalmente, la péerdida auditiva retrococlear se

produce cuando el nervio auditivo no puede enviar las sefiales al cerebro.

En el 20% de las Hipoacusias, con una pérdida de sensibilidad de méas de 40 decibeles, se
requiere de la adaptacion de una protesis auditiva, sin embargo, un importante namero de
estos pacientes no la usan o se sienten insatisfechos con ella. Se estima que un 15% de los
pacientes con hipoacusia moderada-agrave no toleran la protesis auditivas de conduccion
aérea y el 64% se encuentran disconformes con ellas. Las razones para el no uso de los
audifonos convencionales son las siguientes: incomodidad de la adaptacion, ganancia
funcional limitada, presencia de retroalimentacion acustica, distorsion sonora, infecciones

recurrentes del conducto auditivo externo y factores cosméticos [2].


http://www.medel.com/esl/show/index/id/63/title/Types+of+Hearing+Loss#sensorineural-hearing-loss
http://www.medel.com/esl/show/index/id/63/title/Types+of+Hearing+Loss#sensorineural-hearing-loss
http://www.medel.com/esl/show/index/id/63/title/Types+of+Hearing+Loss#conductive-hearing-loss
http://www.medel.com/esl/show/index/id/63/title/Types+of+Hearing+Loss#mixed-hearing-loss
http://www.medel.com/esl/show/index/id/63/title/Types+of+Hearing+Loss#neural-hearing-loss

1.1. Planteamiento del problema

Los defectos de audicion pueden imponer una carga social y econémica muy grande en las

personas, las familias, las comunidades y los paises.

Los defectos auditivos que aquejan a los nifios pueden retrasar el desarrollo del lenguaje y
las aptitudes cognoscitivas, lo que a su vez entorpece el aprovechamiento escolar. La
magnitud del retraso depende de la intensidad de la pérdida de audicion. En los adultos, el
defecto de la audicion dificulta obtener, efectuar y conservar el empleo. Es comun que los

nifios y adultos con defectos de audicion sufran estigma y aislamiento social.

Las personas pobres sufren con mayor frecuencia los defectos de audicion porque no
pueden pagar las medidas preventivas o la asistencia ordinaria para evitar la pérdida
auditiva. Con mucha frecuencia no tienen a su disposicion servicios de atencion
otorrinolaringolégica o de asistencia audioldgica ni pueden adquirir los dispositivos
adecuados para superar la discapacidad. Los defectos de audicion pueden también
obstaculizar su salida de la pobreza porque entorpecen el aprovechamiento escolar o el

avance en el lugar de trabajo y los aislan socialmente [3].

La economia de los paises puede resentirse por el costo de la educacion especial y la

pérdida de empleo por causa de los defectos de audicion.

Debido a las razones planteadas anteriormente surge la necesidad de ofrecer una solucion
alternativa, viable y econdmica que disminuya los efectos de una deficiencia auditiva. Asi
una posible solucion a esta problematica, es el desarrollo de nuevos materiales mas
eficientes en su proceso de elaboracion, manipulacion e implementacion en protesis de oido

y asi hacer mas accesible para las personas de bajos recursos este tipo de dispositivos.



1.2. Objetivo Principal:

Disefar, elaborar y caracterizar una variedad de materiales ferroelétricos poliméricos y

ceramicos con el propésito de estos sean contemplados como una opcion viable en la

elaboracién de prétesis de oido externo y medio; bioinspirandose en el funcionamiento real

del oido humano y de otras especies.

1.3. Objetivos Especificos:

Estudiar la anatomia del oido humano en general, con el prop6sito de comprender

su funcionamiento y asi tener la posibilidad de emular su utilidad.

Analizar las propiedades fisicas y acusticas de los diversos componentes anatdmicos

que constituyen especificamente al oido externo y medio.

Realizar un analisis comparativo de materiales ferroeléctricos tanto ceramicos como
poliméricos, para dilucidar que materiales coinciden con mayor exactitud, con las

propiedades acusticas reales de los componentes del oido externo y medio, humano.

Investigar qué tipo de estructuras y configuraciones son las mas convenientes para

realizar un modelo del oido medio y externo.

Elaborar un prototipo de una protesis bionica de oido mediante el empleo de
materiales convencionales e inteligentes y las configuraciones mas optimas

encontradas para este proposito.

Caracterizar y comparar el funcionamiento del prototipo elaborado contra la

respuesta de un oido real.



e Analizar en coordinacion con especialistas méedicos relacionados al area audiologica
como Otorrinolaringélogos y Audiologos, sobre el potencial de aprovechamiento y
funcionalidad de la prétesis desarrollada.

1.4. Organizacion de la tesis

Este trabajo de tesis estd constituido por cinco capitulos; cada uno de los cuales contienen

los temas:

En el capitulo dos se describen los antecedentes de la técnica de electrospinning y los
fundamentos tedricos relevantes relacionados a este tema, como la ferroelectricidad,

polimerizacion y aplicaciones de las membranas en la actualidad.

En el capitulo tres se describen los componentes desarrollados para llevar a cabo la técnica
de electrospinning, asi como los procedimientos y materiales empleados durante el todo el

proceso de elaboracion de membranas de polimero.

En el capitulo cuatro se describen la metodologia, equipos y materiales empleados en las
distintas pruebas realizadas tanto a la maquina de electrospinning como a las membranas de
polimero obtenidas a partir de esta maquina. En este capitulo también se muestran los

resultados obtenidos a partir de cada una de las pruebas descritas anteriormente.

En el capitulo cinco se presenta la discusion generada por los resultados obtenidos a traves
de este trabajo y finalmente en el capitulo seis se enumeran las conclusiones obtenidas asi

como las perspectivas generadas por este trabajo.



CAPITULO2
ANTECEDENTES



2. Antecedentes

La historia de los audifonos debe dividirse en 5 eras: la acustica desde la mano acopada
hasta 1700, la del carbon de 1700 hasta 1940, la de los bulbos desde 1930 hasta 1950, la de
los transistores de 1950 hasta 1980 y la era digital que comprende de 1990 a nuestros dias

[4].

La Era Acustica o Pre-eléctrica (1600-1700)

Comienza cuando alguien acopd su mano tras la oreja, esto produce un aumento de 5 a 10
decibelios de ganancia en las frecuencias medias y altas, recolectando sonidos de un area
mayor de lo que podria el oido por si mismo. Esto también protege el oido de sonidos que
vienen de atras, lo cual funciona como un efectivo sistema de reduccién de ruido,

favoreciendo los sonidos que vienen frente a la persona.

Una ayuda mas efectiva fue desarrollada a partir de 1673, las trompetas y cornetas, que con
su forma ancha en la entrada y angosta al final, amplifican el sonido debido a la reduccion
gradual del area (a menor area, mayor presion sonora). Muchos de estos artilugios fueron

disimulados en sillas, sillones y demas.

El tubo de escucha (speaking tube) consistia en una corneta unida a un largo tubo flexible
que terminaba en una especie de auricular. Tenia la ventaja de mejorar la relacion sefial

ruido de manera que el usuario escuchaba mas claro y mas fuerte.

La Era del Carbdn (1700-1940)
Un audifono de carbdn tiene una composicion muy simple. Consistia en un micréfono de
carbono, una bateria de 3 a 6 voltios y un receptor o parlante magnético, todos conectados

en serie.

El micréfono de carbono contiene particulas de carbon. Cuando el sonido alcanza el
diafragma, el movimiento del diafragma presiona las particulas de carbon, cambiando la

resistencia eléctrica del micr6fono. Esto causa una resistencia fluctuante provocando que



también la corriente eléctrica fluctie de la misma manera y cuando esta pasa una bobina
dentro del parlante, esto crea un campo magnético variable dentro del mismo. Este campo
magnético empuja y jala, haciendo que el diafragma del receptor entre y salga en sincronia
con el sonido entrante. El nivel sonoro fuera del receptor es sin embargo, 20 o 30 decibelios

mayor que la entrada al microfono.

En 1876, las investigaciones de Graham Bell, deseando ayudar a su esposa sorda,

desembocan en la invencién del teléfono.

En 1900, el Dr. Ferdinand ALT de la clinica Politzer de Viena, pone a punto el primer
amplificador para sordos (ganancia 10 a 15 dB, banda pasante de 1000
a 1800 Hz).

Con el fin de alcanzar una mayor ganancia, se invento el amplificador de carbon. Si un
micrdéfono y un receptor pueden aumentar el nivel sonoro, es 16gico que un segundo par de
estos componentes (pero con solo un diafragma en comin) pueda incrementarlo mas. La
primera protesis de carbén se llamo Akoulallion y aparecié en 1899. El primer modelo que
podia llevarse puesto se llamé Akouphone y Acousticon, que aparecieron en 1902. Las
protesis de carbon permanecieron hasta 1940, pero fueron satisfactorias solamente para

personas con pérdida auditiva de grado medio a moderado.

Durante la era del carbon, aparecio la idea de amplificar distintas frecuencias con distintas
ganancias. Esto se logro seleccionando combinaciones distintas de micréfonos, receptores y
amplificadores. Aparecieron acopladores inicialmente de 0,5 cc de volumen para realizar

mediciones de micréfono de condensador de alta fidelidad.

La Era de Bulbos (1930-1950)
El amplificador electrénico de bulbos fue inventado en 1907 y aplicado a los audifonos en

1920. Los bulbos permitieron el uso de un micr6fono de menor voltaje en la sefial de salida.



Combinando varios bulbos, pueden hacerse amplificadores muy potentes (70 dB de
ganancia y 130 dB SPL de salida). Esto increment6 el rango de pérdidas auditivas que
podrian ser corregidas. También hubo mejoria en el manejo de la respuesta en frecuencia y
la distorsion.

El mayor problema con los bulbos era su gran tamafio, el cual fue reduciéndose
paulatinamente, sin embargo, también estos aparatos requeria de 2 baterias para hacerlos
funcionar. Una bateria de bajo voltaje era necesaria para calentar los filamentos de los
tubos y una de alto voltaje para darle poder a los circuitos del amplificador.

Los audifonos de bulbos se hicieron practicos durante la década de 1930 a 1940, pero no
fue sino a 1944 cuando la bateria, el micréfono y el amplificador fueron lo suficientemente
pequefios para construir un audifono en una sola pieza, el cual podria llevarse en el cuerpo

unido al oido mediante un cable.

La ventilacion del molde, los micr6fonos magnéticos y la amplificacion con compresion se

desarrollaron también durante la era de los bulbos.

La compresion sorprendentemente fue olvidada por décadas y no fue hasta 1980 donde se

convirtié en la forma dominante de amplificacién avanzada de los audifonos.

La Era del Transistor (1950-1980)

El transistor se hizo disponible comercialmente en 1952. El bajo consumo de corriente, el
menor tamafio de los transistores en relacion con los bulbos permitié que el audifono en
base a transistores sustituyera al del bulbos en tan solo dos afios, a su vez pudo ser colocado

en la cabeza, concretamente detras de la oreja o integrados en las gafas.

La ubicacidn cefalica trajo ventajas como la eliminacién del ruido producido por el roce del
micréfono con la ropa, el cuerpo ya no tuvo mas efectos adversos en el balance de los
sonidos provenientes de distintas fuentes y finalmente el audifono realmente binaural fue

posible.



Durante las siguientes décadas el retroauricular se mantuvo en primer lugar de las

adaptaciones. Hasta 1980 en Estados Unidos e incluso 1990 en Europa.

Con los siguientes decrementos en el tamafio de los componentes empezaron a aparecer los
aparatos Intra Auriculares. En 1964 el circuito integrado se aplicé en los audifonos.
Esto signific6 que multiples transistores y resistencias podian combinarse en un

componente Unico que tenia un tamafio similar a cualquier transistor que reemplazaba.

El micr6fono piezoeléctrico (tiene una estructura de cristal que genera un voltaje al
ejercerse presion sobre él), fue combinado con un tipo de transistor conocido como
transistor de efecto de cambio (FET), unos afios después emergian los micréfonos

direccionales utilizando la misma tecnologia.

En 1971, la tecnologia del micréfono fue mejorada con la aparicion del microfono

Electreto-FET, este produjo respuestas en frecuencia mas amplias en un menor tamafio.

En 1980, los audifonos se hicieron lo suficientemente pequefios para ser colocados dentro

del canal auditivo.

En 1990, aparece el CIC o audifono invisible con algunas ventajas acusticas, entre ellas la

disminucidn de ruido producido por el viento (wind noise).

Algunos avances de la era de los transistores fueron

* Baterias de Aire Zinc. Disminuy6 a la mitad el tamafio de la pila por la misma capacidad
eléctrica.

* Mejoramiento del filtrado. Respuesta en frecuencia mas flexible y procesamiento del
sonido multicanal.

* Potenciometros miniaturizados

» Amplificador clase D. Menor consumo de pila, menor distorsion.

* Mejor comprension de la acustica de los moldes y conchas.
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* Disminucion de los problemas de oclusion y retroalimentacion.

» Utilizacion de dos microfonos. (Direccionalidad).

Los Audifonos Hibridos

Utilizan una combinacion de tecnologia Analdgica y digital. La primera patente para
tecnologia hibrida fue dada en 1977 y el primer chip digital integrado en un audifono
analdgico aparecioé en 1986. La aplicacion de controles y memoria digital, sustituyd el uso
de potencidmetros y aumentd las posibilidades del clinico para realizar ajustes finos.

La Era Digital (1984-88, 1996-Presente)
Los audifonos digitales utilizan un chip de procesamiento digital de la sefial (DSP) que
estuvo disponible en 1982. Un prototipo experimental de audifono de bolsillo digital fue

desarrollado poco tiempo después.

La verdadera revoluciéon vino cuando la forma de la onda sonora en si misma fue

convertida en series numéricas y manipulada utilizando circuitos digitales

La investigacion del procesamiento digital comenzo en 1960 en los laboratorios Bell.
Debido a la lentitud de los computadores de entonces, sin embargo, no se podia realizar los
calculos necesarios lo suficientemente rapido. Fue hasta 1970 cuando los ordenadores
fueron suficientemente rapidos para sincronizar la salida (con un pequefio retraso) y la

entrada.

En 1980, el consumo de pila y el tamafio disminuyeron lo necesario para hacer la protesis

portatil.

El proyecto Phoenix se establecié en 1984 y se comercializ6 la primera protesis con
tecnologia DSP ( Nicolet “phoenix” ) en 1987. Desafortunadamente, era de gran tamafio
(combinaba un dispositivo similar a la protesis de bolsillo y otro parecido al retroauricular).

Este aparato era ademas de un alto valor econémico por lo que no tuvo mucho éxito.
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Poco después en abril de 1996, aparecieron los primeros audifonos completamente digitales
con una capacidad de realizar 40 millones de calculos por Segundo. La actual era digital
promete la méaxima flexibilidad para llenar las expectativas particulares de la poblacion con
deficiencia auditiva [4].

Aportes de la Era Digital:

* Incremento en la flexibilidad, forma de respuesta en frecuencia y el control de las
caracteristicas de la compresion.

« Manejo automatico de la ganancia y la respuesta de frecuencia, dependiendo de cuéanta
sefial y ruidos que estime el audifono estdn presentes en cada region del espectro de
frecuencias.

*Manejo inteligente de las variaciones en la ganancia para los sonidos provenientes de
distintas direcciones, por lo tanto, reduccion del ruido interferente.

* Incremento en la ganancia sin la presencia de retroalimentacion.

* Reduccion del tamafio y el consumo de pila en relacion con el audifono analogico.

2.1 Anatomia del oido

Para descubrir anatomicamente el oido, es costumbre dividirlo en tres partes llamadas
respectivamente: oido externo, oido medio y oido interno. Las dos primeras tienen por
funcion captar y transmitir al oido interno las ondas sonoras, siendo éste el verdadero

organo de la audicion.
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Qido Oido Oido
Externo Medio Interno

Conducto Acustico

Interno
Auricula .
4’ | . g
Conducto Acustico | | -
Externo — L/
Cartilago \ e
Timpano | Tuba
: Auditiva

Figural.-Muestra las distintas secciones en las que se divide el oido medio humano.

El oido externo comprende dos partes: el pabelldn auricular y el conducto auditivo externo.
El pabellon se refiere a la porcion anatdbmica que denominamos oreja. Su base es el
esqueleto cartilaginoso unido a la nariz del hélix y las estructuras ligamentosas y
musculares al hueso de las mastoides también a través del cartilago del conducto auditivo
externo. Se situa al nivel de la raiz de los ojos por detrds de la articulacion
temporomandibular. De proporciones ligeramente mas grandes en el hombre que en la
mujer, presenta unas dimensiones de 5 a 8 cm en el eje vertical y entre 4 a 6 cm en el gje
horizontal. Dos terceras partes de sus estructuras estan libres, sin articular, forman un
angulo de insercién de 20 a 30 grados y un angulo cefalocaudal de unos 10 grados. Tiene
forma de pantalla con el proposito de canalizar las ondas auditivas hacia el canal auditivo

externo.

El pabellon auricular estd conformado basicamente por una estructura cartilaginosa que

muestra distintos relieves tal y como se observa en la figura 2.

13



La porcion caudal del pabellon esté libre de cartilago, siendo esta el I6bulo auricular. En el
cartilago se insertan los musculos propios del pabellon auricular, en el hombre de escaso
valor funcional. Los mas importantes son los musculos auriculares superior y posterior. La
vascularizacién del pabelldon auricular es terminal y la aportan las arterias auriculares
anterior y posterior. La zona anterior del trago y de la raiz del hélix estan inervadas por el
trigémino, la zona anteposterior del pabellén auricular y la entrada del conducto auditivo
externo, por el nervio facial, y los dos tercios posteriores y caudales por el plexo cervical
superficial.

Conducto auditivo externo: es el conducto que conecta el exterior con el oido medio. Sigue
una linea curva en forma de ‘S’ de prominencia superior. Tiene una longitud de 25 mm un
volumen de 0.7 a 1.6 ml y un diametro de aproximadamente 8 mm. El eje del conducto
auditivo externo va de abajo a arriba y de detras hacia delante, describiendo un angulo de
30 grados sobre el eje transversal. Se distinguen dos porciones, la porcion méas externa, que
supone un tercio del total, posee caracteristicas fibrocartilaginosas y se prolonga con el
cartilago del pabellon auricular. Su proximidad con el exterior ha dotado a la epidermis de
un mayor grosor, de la presencia en esta porcion de anexos, foliculos pilosos y glandulas
sebaceas y ceruminosas con el fin de proteger al oido de elementos extrafios. EI cerumen no
solo resulta de la funcion excretora de estas glandulas, sino también de la secrecion sebacea
y de la descamacion de la epidermis. La estructura cartilaginosa es de mayor longitud en la

porcion inferior que en la superior y se une por la cara anteroinferior a la porcion oOsea.

La porcion ésea conforma los dos tercios internos del conducto, descubriendo un arco de
concavidad superior para impedir el impacto de un cuerpo extrafio sobre el timpano. En su
extremo medial, formado por un huesecillo timpanico, presenta un relieve final donde se
inserta el annulus de la membrana timpéanica. En el extremo mas externo se encuentra la
espina de Henle que se sitla en la zona posterosuperior. La union del hueso escamoso y
timpanico describe la cisura de Glaser. Asi el conducto auditivo externo establece contacto
en su porcién anterior con la articulacién temporomandibular, en la cara anterior de la
parétida, en la cara posterior con el nervio facial y las celdas mastoideas y en su porcion

superior con la fosa craneal media.

14



La inervacidn sensitiva del conducto auricular externo la proporcionan tres nervios: el
facial, que da la sensibilidad a la cara posterior y anterior del conducto auricular exterior; el
trigémino, que inerva la pared anterior y el neumogastrico que da inervacion a una region

parecida a la del facial.

Raiz inferior
del antihélix

Saliente del
hélix

Raiz inferior
del antihélix

Fosa triangular

Raiz del hélix Concha

Canal del hélix

Depresioén superior
del trago

Antehélix
Orificio auditivo
externo

Depresion inferior Antitrago

del trago

Lébulo

Corte de la
concha

Figura2.-Muestra los distintos elementos que componen la oreja humana.

El oido medio es una cavidad llena de aire situada en el interior del hueso temporal; su
forma es bastante irregular y su volumen oscila entre 1y 2 cm?®. La pared externa del oido
medio esta constituida casi enteramente por el timpano, que cierra el conducto auditivo
externo. En la pared interna del oido medio, que separa a éste del oido interno, se
encuentran dos aberturas: la ventana oval y la ventana redonda, llamadas asi por sus

formas respectivas [5].
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En el interior de la caja timpénica se encuentran tres huesecillos llamados martillo, yunque
y estribo; estan dispuestos en cadena, apoyando el mango del martillo sobre la cara interna
del timpano y la base del estribo sobre la ventana oval. (Suele decirse que los huesecillos
del oido medio son 4, pues se considera erroneamente como un cuarto hueso (hueso
lenticular) la apdfisis lenticular del yunque, que se separa de éste con gran facilidad por
estar unida a €l mediante un istmo éseo muy fragil). El oido medio comunica con la parte
superior de la faringe mediante un conducto bastante largo llamado trompa de Eustaquio,
cuya funcion es doble: dar paso a las secreciones de la mucosa timpanica, y comunicar el
aire exterior con el aire que contiene el oido medio, igualando asi las presiones que soporta

de cada lado el timpano; se abre al deglutir, normalizando asi la presion en cada instante.

Conducto Auditivo Externo

Martillo Estribo

Yunque — e Oido Medio

Oido Interno

Cartilago

Tuba Acustica
Faringe

Figura3.-Muestra los distintos elementos que componen al oido medio, asi como su ubicacién.

La sede verdadera del sentido de la audicion es el oido interno, llamado también laberinto
por su forma complicada; esta situado detras del oido medio en la porcion petrosa del hueso
temporal: Consta de dos partes: una serie de cavidades excavadas en el espesor del pefiasco
llamada laberinto 6seo, y dentro de éste; otra serie de cavidades llamadas laberinto

membranoso, pues sus paredes son blandas.
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Las cavidades del laberinto membranoso contienen un liquido llamado endolinfa.
Rodeando el laberinto membranoso, se halla otro liquido llamado perilinfa, que ocupa los
espacios libres entre las paredes internas del laberinto 6seo y las paredes externas del
laberinto membranoso [5].

El laberinto 6seo comprende tres partes: el vestibulo, los canales semicirculares y el
caracol. El vestibulo es una cavidad situada detras del oido medio; sus paredes estan
perforadas por numerosos orificios; unos comunican con los canales semicirculares y el
caracol, y otros con el oido medio. El acueducto vestibular permite una salida parcial a los

liquidos linfaticos cuando la presidn que experimentan es excesiva.

Los canales semicirculares, en nimero de tres, desempefian un papel de escasa importancia
en la audicion, estando relacionados principalmente con las sensaciones de equilibrio.

Canales Semicirculares Conducto Semicircular

Nervio Facial [VII]

Nervio Vestibular

Conducto Acustico
Interno

Nervio Facial [VII]
Nervio
Vestibulococlear[VIil]

Nervio Coclear

Coclea

l
Canal Semicircular |

Conducto Coclear

Coclea

Nervio
Vestibulococlear [VIII]

— Canal Semicicular
Posterior

|
Canal Semicircular Lateral

Figura4.-Muestra los distintos elementos que componen al oido interno, asi como su ubicacion dentro del

craneo.
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El caracol es la parte esencial del 6rgano de la audicion. Puede considerarse como un tubo
enrollado en espiral que describe dos vueltas y media desde la base hasta el vértice. En el
interior del caracol existe una lamina espiral que lo recorre desde el vértice hasta la base; la
lamina espiral no abarca todo el ancho del tubo del caracol, sino que posee un borde libre
de donde arrancan dos membranas que llegando hasta la pared opuesta forman tres
divisiones en el tubo del caracol. Queda éste, por lo tanto, dividido en tres compartimentos:
compartimento superior llamado rampa vestibular, compartimento medio y compartimento
inferior llamado rampa timpéanica. La membrana que separa el compartimento medio de la
rampa vestibular se llama membrana de Reissner, y la que separa el compartimento medio

de la rampa timpanica se llama membrana basilar.

La rampa vestibular comunica directamente con el vestibulo, mientras que la rampa
timpéanica conduce a la ventana redonda, cerrada por una pequefia membrana llamada
timpano secundario. En el vértice del caracol existe una pequefia comunicacion entre ambas

rampas, llamada helicotrema [5].

El laberinto membranoso contenido dentro del laberinto 6seo, comprende como €l tres
partes: vestibulo membranoso, canales semicirculares membranosos y caracol membranoso.
El vestibulo membranoso comprende dos vesiculas llamadas utriculo y saculo, que se
comunican mediante el conducto endolinfatico. EI caracol membranoso consiste en un tubo
largo llamado conducto coclear, que recorre todo el compartimento medio del caracol; se
origina como saco cerrado cerca de la base del vestibulo y termina del mismo modo al
llegar al helicotrema: La estructura del conducto coclear es complicadisima; su parte mas
importante es el 6rgano de Corti, que comprende dos series depilares que descansan sobre

la membrana basilar formando los arcos de Corti.

El oido esta inervado por el nervio auditivo, que se divide en dos ramas principales: rama
vestibular y rama coclear. La rama coclear penetra en el caracol por su base y termina en
los pilares internos de las arcadas del 6rgano de Corti. La rama vestibular del nervio

auditivo inerva las partes restantes del oido interno.
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2.2. Proceso de Audicion

Las ondas sonoras captadas por el oido externo llegan al oido interno por tres vias. En la
primera, que es la principal, la transmision del sonido se efectla a traves del timpano y la
cadena de huesecillos. La segunda utiliza también el timpano, pero no los huesecillos, sino
que las vibraciones del timpano se propagan en el aire del oido medio incidiendo sobre la
membrana que cierra la ventana redonda, con lo cual el sonido penetra al oido interno por
la rampa timpéanica en lugar de hacerlo por la via normal de la rampa vestibular. El tercer
camino no utiliza el timpano, sino que la transmisidn se realiza por via 6sea directamente a

través de los huesos del craneo al liquido del oido interno.

El laberinto 6seo, excavado en la porcion petrosa del temporal, es una cavidad de paredes
rigidas, salvo en dos puntos: la ventana oval y la ventana redonda. Los liquidos que
contiene forman dos sistemas: la endolinfa contenida en el laberinto membranoso de
paredes blandas y la perilinfa que rodea a éste llenando totalmente las cavidades del

laberinto 6seo [5].

El estribo al vibrar, ejerce presion sobre los liquidos del oido interno, que se manifiesta
sobre el caracol membranoso y la membrana que cierra la ventana redonda. Al ceder esta
membrana se originan movimientos en el seno de la masa liquida, y debido a la viscosidad
e impedancia de ésta, presiones interiores en el seno de la misma; estas presiones se ejercen
sobre la membrana de Reissner y a través de ella y de la endolinfa que llena el conducto

coclear, sobre la membrana basilar.
Las perturbaciones sufridas por la membrana basilar son transformadas por el érgano de

Corti en impulsos eléctricos, que llevados al cerebro por el nervio auditivo, se convierten en

sonido.
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2.3. Hipoacusia

La "hipoacusia” es la pérdida parcial de la capacidad auditiva. Esta pérdida puede ser leve o

superficial hasta moderada, y se puede dar de manera unilateral o bilateral dependiendo de

que sea en uno 0 ambos oidos; esta pérdida puede ser de mas de 40 decibelios en adelante

[6].

La clasificacion cuantitativa de la hipoacusia, que establece los siguientes niveles:

Normoaudicién: el umbral de audicion tonal no sobrepasa los 20 dB HL en la gama
de frecuencias conversacionales.

Hipoacusia leve: Pérdida no superior a 40 dB para las frecuencias centrales.
Hipoacusia moderada: Pérdida comprendida entre 50 dB y 70 dB.

Hipoacusia grave: Pérdida comprendida entre 70 dB y 90 dB.

Hipoacusia profunda: Pérdida superior a 90 dB.

CLASIFICACION TOPOGRAFICA

La pérdida de audicién conductiva ocurre cuando algo impide que las ondas
sonoras pasen al oido interno. Esto puede ocurrir por una variedad de problemas,
incluidos la acumulacion de cerumen, la infeccién, liquido en el oido medio
(infeccidn del oido u otitis media) o por la perforacion del timpano.

La péerdida de audicion neurosensorial (nervio) ocurre cuando el nervio auditivo o
las células ciliadas del oido interno (céclea) son dafiados por la edad, el ruido,
enfermedades, lesiones, infecciones, por un traumatismo encéfalocraneano,
medicamentos toxicos, o por una condicion hereditaria.

La pérdida de audicién mixta es una combinacion de las dos [7].

Posibles causas de la pérdida de audicion conductiva

Microtia/Atresia: La microtia se define como una malformacién del oido externo

caracterizada por un pabellon auricular pequefio y con alteracion en su forma. Puede ser
unilateral o bilateral. Afecta mas a los hombres y de forma predominante del lado derecho.
Hay cuatro grados de microtia:
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* Grado I: una oreja ligeramente pequefia con estructuras identificables y un canal auditivo
externo pequefio pero presente.

* Grado II: una ausencia parcial con bloqueo o atresia del canal auditivo externo que
produce una pérdida conductiva de la audicion

* Grado III: ausencia del oido externo con una pequefia estructura vestigial y una ausencia
del canal auditivo externo y del timpano.

* Grado IV: ausencia de la oreja o anotia total. [8]

Otosclerosis: La otosclerosis es una enfermedad que afecta a los tres huesecillos situados en
el oido medio, en particular, al estribo. Una parte del hueso crece de forma anormal, y este
crecimiento impide que el estribo pueda vibrar con normalidad en respuesta a las ondas

sonoras.

Perforacion timpanica: es la ruptura total o parcial de la membrana timpanica que separa al

oido externo del oido medio.

Traumatismo osicular: es la deformacion o fractura de cualquiera de los huesecillos de la

cadena osicular

2.4. Protesis implantables

Las protesis implantables de oido medio, son dispositivos electrénicos que se implantan
total o parcialmente en el oido medio, mediante cirugia, con el fin de provocar vibracion en

la cadena osicular y asi estimular el oido interno [9].

Al actuar aplicando energia mecanica directamente sobre los huesecillos de la cadena
osicular, la transmision de la energia es mas eficiente y con menor distorsion: amplian los
movimientos de la cadena osicular, dentro de margenes de seguridad, logrando estimular
directamente el oido interno y evitando los fendmenos de distorsion provocados por la
estimulacion acustica aplicada en el conducto auditivo externo como es en el caso de los

Audifonos convencionales.
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Una protesis implantable de oido medio esta compuesta por un micr6fono, un audio
procesador, una bateria, una unidad receptora y un transductor. Existen tres grupos de

transductores: piezoeléctricos, electromagnéticos y electromecanicos.

EXTERNA | PARTE IMPLANTADA
g |
Procesador % Bobina Implantada
de Audio &3'*’/
&

Figura5.-Muestra los elementos que componen un implante de oido medio, asi como su ubicacion dentro y
fuera del cuerpo.

Estos dispositivos presentan las siguientes ventajas en relacion a los audifonos
convencionales: evitan los problemas de retroalimentacion o feedback, al mejorar la
transmision de la energia sonora proporcionan una audicion mas natural, con mejor
discriminacion en ambiente ruidoso, mantienen el conducto auditivo externo libre, evitando
Los problemas de oclusion y anulando las molestias o contraindicaciones que plantean las

enfermedades de éste y finalmente, son estéticamente mas aceptables.

Por el contrario, las prétesis implantarles presentan algunos inconvenientes: precisan de un
procedimiento quirtrgico con anestesia general, existe la posibilidad de dafio sobre la
cadena osicular, en caso de falla en su funcionamiento puede requerirse de nuevas cirugias,
algunos dispositivos limitan la practica de resonancia nuclear magnética y terapia

electroconvulsiva y tienen un costo econémico elevado [9].
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2.5. Consideraciones cristalograficas

Dependiendo de su geometria los cristales son cominmente clasificados en siete sistemas:

Triclinico, monoclinico, ortorrdmbico, tetragonal, trigonal, hexagonal y ctbico [10].

Los cristales también pueden ser clasificados dentro de 32 grupos de acuerdo a su simetria
cristalogréafica, 11 de estos poseen un centro de simetria haciéndolos que carezcan de

propiedades polares, estos son llamados centrosimétricos [11].

Las 21 clases de cristales restantes no tienen un centro de simetria (no centrosimetricos). La
ausencia de un centro de simetria hace posible que esta clase de cristales tengan uno o mas
ejes polares. Con una excepcidn, todas las clases carentes de un centro de simetria exhiben
el efecto piezoeléctrico. La Unica excepcion es la clase cubica 432 que, aunque sin centro
simetria, no obstante tiene otros elementos de simetria que se combinan para excluir la

actividad piezoeléctrica [12].

De las 20 clases de piezoeléctricos, 10 son caracterizados por el hecho de que estos tienen
un unico eje polar. Los cristales en esta clase son llamados polares porque son polarizados
espontaneamente. Generalmente esta polarizacion espontanea no puede ser detectada por
cargas en la superficie del cristal porque estas cargas han sido compensadas a través de la
conductividad externa o interna. El valor de la polarizacion espontanea, es dependiente de
la temperatura, por lo que, si la temperatura del cristal es alterada, ocurre un cambio en la
polarizacion y las cargas eléctricas pueden ser observadas en las caras del cristal que son
perpendiculares al eje polar. Este es el efecto piezoeléctrico. Las 10 clases de cristales que

tienen un Unico eje polar son llamados cristales piroeléctricos [12].

Un namero limitado de materiales piroeléctricos tiene la propiedad adicional que la
direccion de la polarizacion puede ser cambiada al aplicar un campo eléctrico o una tension
mecanica. Cuando el cambio es debido principalmente a un campo eléctrico, se dice que el
material es ferroeléctrico, si el cambio es debido a una tension, se dice que es ferroelastico.

Estas caracteristicas adicionales de un material piroeléctrico no pueden predecirse a partir
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de la estructura cristalina, la perfeccion del cristal, la conductividad eléctrica, temperatura y
la presion, son factores que afectan la reversibilidad y la polarizacion. Se deduce que el
caracter ferroeléctrico no puede ser determinado solamente por una caracteristica

cristalogréfica y tiene que ser establecido por medio de la experimentacion [13].
Una condicién necesaria pero no suficiente para un cristal ferroeléctrico que pertenece a

alguna de las 10 clases polares, es la reversibilidad de la polaridad. Asi podemos definir a

un cristal ferroeléctrico como un cristal piroeléctrico con polarizacion reversible [12].

Centrosimétricos(11)

Mo centrosimétricos(21)

Piezoeléctricos(20)

Ferroeléctricos

Piroelétricos(10)

Figura6.- Clasificacion de cristales de acuerdo a su simetria cristalografica

Podemos notar que mientras todos los piroeléctricos son piezoeléctricos, la piroelectricidad
es un fendbmeno fundamental distinto de la piezoelectricidad por que descansa en
condiciones de simetria diferentes, la ferroelectricidad es una condicion empirica entre un

tipo de cristal piroeléctrico y otro en la base de una observacion experimental [14].

2.6. Dieléctricos

2.6.1. Polarizacion en materiales dieléctricos

Los materiales no conductores estan constituidos por atomos con electrones tan fuertemente
unidos a los nucleos atémicos que, la aplicacién de campos eléctricos, normalmente no
provocar migraciones de carga, sin embargo las cargas positivas y negativas presentes en el
material se encuentran en equilibrio eléctrico y pueden en presencia de campos eléctricos

exteriormente aplicados, desplazarse ligeramente (a escala atdmica) rompiéndose en
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equilibrio eléctrico y haciendo que se presenten dipolos orientados en la direccion del
campo eléctrico, dicho desequilibrio desaparece al eliminar el campo aplicado.

Este proceso de aparicién de dipolos orientados recibe el nombre de polarizacion, y los
materiales en donde se presenta son llamados dieléctricos. Faraday fue el primero en

reconocer este fendmeno como polarizacion dieléctrica [13].

2.7. Ferroelectricidad

Los materiales que retienen una polarizacion espontanea, una vez retirado el campo
eléctrico, se conocen como materiales ferroeléctricos. Los materiales ferroeléctricos poseen
dos estados bases termodindAmicamente equivalentes, los cuales poseen polarizacion iénica
opuesta que puede ser cambiada de un estado al otro por medio de un campo eléctrico
externo [15].

Esta polarizacion ionica, es decir, la ferroelectricidad aparece debido a una distorsion de la
red cristalina. Esta distorsion se refiere a que los iones que conforman una celda unitaria
estdn desplazados levemente unos de otros, tales desplazamientos son menores a un
angstrom, es decir, 10 mil veces menores al micrometro. Esta fase cristalografica conforma
la llamada fase ferroeléctrica. En cambio, la fase cristalografica en que no existen estos
desplazamientos entre los iones se llama paraeléctrica, ausencia de ferroelectricidad. Por
tanto, la ferroelectricidad de un material depende de la estructura cristalina y de la
temperatura. Por ejemplo, un material en particular titanato de bario (BaTiOs3) estara en la
fase ferroeléctrica (fase tetragonal) si el rango de la temperatura es de 0 a 120 °C y estara
en la fase paraeléctrica (fase cubica) si el rango de temperaturas es mayor a la temperatura
de Curie (120°C) [15].

Se sabe que la ferroelectricidad es un fendbmeno cooperativo de dipolos interactuantes, la
cual es detectada a través de mediciones eléctricas. La medicion eléctrica clave a un
material ferroeléctrico es la obtencion de su curva de histéresis. La polarizacion no puede
ser medida directamente a partir de mediciones de carga, debido a que el material podria

tener eventualmente una polarizacién neta igual a cero o carga neta igual a cero, que es un
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estado de minima energia libre al cual siempre tiende este tipo de materiales. Por tanto, se
tiene que aplicar campos eléctricos externos para medir esta propiedad [15].

Cuando se aplica un campo eléctrico externo al material los dipolos eléctricos se alinearan
en direccion del campo eléctrico aplicado, pero cuando se deja de aplicar el campo eléctrico
no todos los dipolos vuelven a su estado de minima energia, muchos quedan apuntando en
la direccion en que el campo se habia aplicado, ésta es la propiedad clave de los materiales
ferroeléctricos. Es decir, los ferroeléctricos presentan una polarizacion neta sin tener un
campo eléctrico externo aplicado. Cuando se aplica un campo eléctrico variable a un
material ferroelétrico, entre su valor maximo positivo y un valor maximo negativo, se
puede graficar en un osciloscopio la polarizacion versus el campo aplicado, que es la curva
de histéresis la cual da cuenta que a campo eléctrico nulo posee una polarizacion remanente

(Pr) y a un campo eléctrico maximo posee una polarizacion espontanea [15].

La ferroelectricidad va decreciendo a medida que una 0 mas dimensiones del ferroeléctrico
va disminuyendo o, mas exactamente, el tamafio de granos va disminuyendo. En otras
palabras, este efecto de tamafio indica que la ferroelectricidad deberia desaparecer en
alguna dimension critica, un valor razonable obtenido de la experimentacion es que se ha
encontrado ferroelectricidad alrededor de 50 nm (1 nm, nanémetro, es 1000 veces menor

que el micrémetro) [15].

2.7.1. Piezoelectricidad y piroelectricidad

Dependiendo de la estructura de un cristal, los centros de las cargas positivas y negativas
podrian no coincidir adn sin la aplicacion de un campo eléctrico externo. A este tipo de
cristales se les dice que poseen una polarizacion espontanea. Cuando la polarizacion
espontanea de un dieléctrico puede ser reversible por un campo eléctrico, a esta material se

le llama material ferroeléctrico [16].
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Figura 7.- Acumulacion de cargas en un capacitor dieléctrico.

No todo dieléctrico es un ferroeléctrico. Los cristales pueden ser clasificados en 32 grupos
puntuales de acuerdo a su simetria cristalografica, y estos grupos puntuales pueden
dividirse en dos clases, una con centro de simetria y la otra sin centro de simetria. Hay 21
grupos puntuales los cuales no tienen centro de simetria. En 20 de los 21 grupos puntuales
de cristales (siendo la Unica excepcion el grupo puntual 432), las cargas positivas como
negativas son generadas sobre las superficies del cristal cuando se aplica un adecuado stress
(esfuerzo mecanico) sobre el cristal. Estos materiales son conocidos como piezoeléctricos
[16].

La piroelectricidad es el fendmeno en el cual, la polarizacion espontanea presenta una
dependencia de la temperatura, como la temperatura del cristal es cambiada, las cargas
eléctricas correspondientes al cambio de la polarizacion espontanea aparecen sobre la
superficie del cristal. Entre los cristales piroelétricos, aquellos en los que la polarizacion
espontanea puede ser reversible por un campo eléctrico (sin exceder el limite de ruptura del
cristal) son llamados ferroeléctricos. Hay una ambigtiedad experimental en esta definicidn.
Para establecer la ferroelectricidad, es necesario aplicar un campo eléctrico a un material

piroelétrico y tener la certeza experimentalmente que la polarizacion fue revertida [16].
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2.8. Electrospinning

El término electrospinning es reciente y deriva de spinning electrostatico. Se hizo uso de él
por primera vez en 1994, pero la idea cientifica es original de los afios 30. La patente por el
electrospinning se registrd en el 1934 por Formhals. Se describia un dispositivo
experimental para la produccién de filamentos de polimero empleando un campo

electrostatico.

En el proceso de electrospinning, se utiliza alta tensién para crear un chorro eléctricamente
cargado de una solucion de polimero o un polimero fusionado, que se seca o se solidifica
para formar una fibra de polimero. Un electrodo se coloca en la solucién/ fusion de hilado y
el otro en la pantalla colectora. El final del tubo capilar que contiene el liquido de polimero,
mediante la ayuda de su tension superficial, es sometido a un campo eléctrico. Esto induce
una carga sobre la superficie del liquido. La repulsién mutua de carga causa una fuerza
directamente opuesta a la tension superficial. Dado que la intensidad del campo eléctrico se
incrementa, la superficie semiesférica de liquido en la punta del tubo capilar se alarga para
formar una forma conica conocida como el cono de Taylor. Con el incremento del campo
eléctrico, se alcanza un valor critico cuando la fuerza de repulsion electrostatica supera la
tension superficial, esto provoca que un chorro cargado de liquido salga de la punta del
cono de Taylor. El chorro de solucién de polimero eyectado experimenta un proceso de
vapuleo en el que el solvente se evapora, dejando tras de si una fibra de polimero cargada,
la cual se tiende al azar sobre si misma en una de pantalla colectora de metal aterrizada. En
el caso del chorro eyectado de polimero fusionado, este se solidifica, cuando viaja en el aire
y se recoge en la pantalla de metal conectada al neutro. Se han conseguido producir fibras
finas por electrospinning a partir de mas de cincuenta polimeros, entre disoluciones y

polimeros fundidos. Esta cifra muestra el potencial que este proceso esta generando.

2.8.1. Descripcion técnica

Una de las configuraciones para electrospinning mas comunes es el que se muestra en la

figura 5. Un campo electrostatico lo suficientemente fuerte, es aplicado entre dos polos
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apuestos, conformados por una aguja o sistema de inyeccion y una placa metélica o
colector,(el cual estd a un potencial cero) donde se depositan las fibras nanométricas
formando un tejido con textura, color y densidad caracteristicas, las anteriores variables
dependen fuertemente de las condiciones ambientales, humedad y temperatura.

Solucioén de 2
Polimero N
T ] -zie \
T g Chorro A~ 3
“ \A) rieeen rewan oy - L ar—— §
AR PSRRI~ T ek
Jeringa Pipeta \g e—
\
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Taylor Pantalla ">
|” Fuente de Alto Colectora ™
Voltaje de C.C. Metalica

Figura 8.- Esquema de elementos utilizados en la técnica de electrospinning.

La disolucion del polimero previamente preparada, se carga en una jeringa de inyecciones
que, mediante un tubo de plastico inerte, se conecta a una aguja. Una bomba de infusion o
perfusion unida al émbolo de la jeringuilla genera una presion y un flujo constante que a
través del tubo se trasmite a la disolucion del polimero en la aguja. Por el efecto de la
polarizacion y la carga originadas por el campo eléctrico, la solucién es arrojada en forma
de jet hacia una superficie conductora conectado con tierra (por lo general una pantalla
metélica) a una distancia entre los 5 cm y 30cm del cono o aguja. Durante la creacion del
jet, el solvente gradualmente se evapora, y el producto obtenido se deposita en forma de

manta de fibra no-tejida compuesta de nano fibras con diametros entre 50 nm y 10 um.

En el flujo electro-hidrodindmico de jet (chorro), las cargas son inducidas en el fluido a
través de la distancia de separacion de los dos electrodos (pipeta y colector), rompiéndose

la tension superficial a través del campo eléctrico y descomponiéndose en una tangencial
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(tv) y una normal (tn), formando el cono de Taylor. La figura 6 muestra la distribucion de
cargas a través del jet (chorro).

4 Ee M

o+ ++

e

Figura 9.- Distribucion de cargas del Jet (Chorro).

A medida que el jet adquiere una aceleracion significativa, su diametro disminuye en
magnitud; finalmente el jet se solidifica convirtiéndose en una fibra de medidas

nanomeétricas y presentandose una corriente del orden de micro Amperios sobre el jet.

La gota liquida esta sujeta el extremo de la aguja por su tension superficial hasta que la
repulsion mutua de las cargas en la superficie de la gota es mas fuerte y provoca una fuerza
en sentido contrario a la contraccion de la gota. La superficie de la gota sufre
progresivamente el efecto de esta fuerza hasta que comienza a alargarse y a formar un cono
inverso, llamado cono de Taylor. El proceso de elongacion llega a un limite en el que la
concentracion de la carga es tan elevada que sobrepasa a la tension superficial y da lugar a
un haz en la punta del cono. El haz recorre varias trayectorias inestables durante las cuales
se alarga, reduce su diametro y pierde todo el disolvente (o se solidifica). La figura 10 que
muestra las lineas de campo en el caso de un colector de geometria plana aparece a

continuacion.
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Distancia de la punta de la aguja a la pantalla
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Figura 10.- Lineas de campo para aguja y colector a una distancia de 20 cm.

El proceso de electrospinning puede resultar en fibras, gotas (electrospraying) o no tener
lugar. De hecho, se puede considerar una variacion del mas conocido proceso
electrospraying. En algunas condiciones y para algunos polimeros el proceso no es posible
y las gotas de disolucion caen de la aguja sin haber sido cargadas para dar gotas o fibras. En

otros casos se produce una mezcla de electrospraying y electrospinning.

2.8.2. Aplicaciones de las fibras de electrospinning

Hay un creciente abanico de aplicaciones posibles a partir de las fibras obtenidas por
electrospinning y ya se han registrado numerosas patentes en los EEUU, la mayoria

relacionadas con filtros y protesis médicas [17].

2.8.2.1. Composites

Una aplicacion importante de las fibras obtenidas mediante electrospinning es su uso como
refuerzos en composites con el objetivo de mejorar las prestaciones mecanicas y reducir el
peso en relacion al material original. A medida que se vayan desarrollando aplicaciones de
las fibras como composites se iran descubriendo nuevas propiedades. Por ejemplo, si los
indices de refraccidn entre fibra y matriz son diferentes, el material composite resultante

serd opaco debido a la difraccién de la luz. Esta limitacion aparente se puede evitar
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utilizando fibras de diametros significativamente méas pequefios que la longitud de onda de
la luz visible [18].

Otros aspectos de las fibras obtenidas por electrospinning pueden ser de utilidad para otras
aplicaciones. Por ejemplo, la elevada proporcidn superficie / volumen que puede resultar

adecuada para aumentar la rugosidad interlaminar en composites laminados.

Hasta ahora, los esfuerzos en el campo de los composites con fibras para electrospinning se
han dirigido a desarrollar las propiedades fisicas (por ejemplo Opticas y eléctricas) y

quimicas, y a mantener a las prestaciones mecanicas en niveles correctos.

Se pueden indicar algunas razones del limitado desarrollo de los composites reforzados con

fibras para electrospinning:
a) No se han obtenido suficientes fibras continuas y uniaxiales que se puedan usar
como refuerzo.

b) Las peliculas no orientadas no resultan generalmente un refuerzo que mejore

significativamente las propiedades mecanicas.

c) Los polimeros de los cuales se pueden producir fibras para electrospinning no son

los méas apropiados como refuerzos estructurales.

2.8.2.2. Aplicaciones Biomédicas
La mayoria de los tejidos y 6rganos humanos como los huesos, la dentina, el colageno,
el cartilago o la piel estan estructurados jerarquicamente en redes nanofibrosas. Esta

area de aplicaciones de las fibras para electrospinning tiene un gran potencial y es la

que esta actualmente mas fomentada [19].
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l. Prétesis médicas

Las fibras para electrospinning se pueden utilizar para un gran nimero de protesis de
tejido blando. Ya hay varias patentes en los EEUU para aplicaciones como venas,
vascular, mama, etc. Adicionalmente las fibras para electrospinning se pueden usar
como peliculas que recubran las protesis de tejido rigido [19-21] que actian como

interfaz y que pueden evitar o prevenir que la protesis falle.

Il. Crecimiento de tejido vivo

Uno de los principales objetivos en el campo de los biomateriales es el disefio de
refuerzos Gptimos que sean capaces de imitar las estructuras y funciones bioldgicas de

la matriz extra-celular (ECM).

Generalmente las fibras de didmetros menores que el tamafio de las células humanas
han sido mejores para la adhesion de las células. Por tanto, es necesario desarrollar
estructuras fibrosas para la adhesion y la proliferacion de las células [22]. A lo largo de
los ultimos afios mas investigacion se ha dedicado a generar refuerzos a partir de

polimeros sintéticos biocompatibles y/o biodegradables [23].

I11.Recubrimiento de Heridas

Las heridas o quemaduras en la piel se pueden tratar con capas poliméricas de
nanofibras. Las peliculas utilizadas en la ingenieria de tejidos se caracterizan por poros
de tamafios entre 500 nm y 1 pm y una gran superficie (5 - 100 cm? / g). El tamafio
pequefio de los poros restringe la entrada de bacterias y permite la absorcion eficiente

de los fluidos con la piel [24].
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MATERIALES



3. Metodologia

Los métodos de desarrollo empleados fueron:
e Electrospinning
e Mezcla de Oxidos
e Compositos

e Melting

3.1 Electrospinning

El equipo de electrospinning empleado durante de este trabajo de tesis fue elaborado casi
en su totalidad en nuestro laboratorio, por lo que fue de vital importancia caracterizar su
comportamiento, para comprobar que funcionara de manera correcta. Las variables sobre
las que este equipo de electrospinning tiene control son: el voltaje aplicado y la distancia
aguja-colector; el desempefio de cada una de estas variables fue examinado, para obtener el

méaximo control posible sobre la manufactura de las fibras.
El equipo de electrospinning implementado consta de los siguientes elementos:

l. Fuente de alta tension
1. Pantalla colectora
1. Jeringa y aguja

IV.  Material consumible y de seguridad

Para el funcionamiento de la maquina de electrospinning Unicamente se necesita de un
generador de alto voltaje, una pantalla colectora, material consumible, jeringa y aguja,
configurados como se muestra en la figura 11. La utilizaciéon de componentes como una
bomba de infusion, una pantalla colectora de fibras rotatoria o con elevador regulable, asi
como una caja protectora no son esenciales para la realizacion de esta técnica de
fabricacion. Pero no es recomendable proceder a la puesta en marcha de este equipo sin

ningln tipo de barrera aislante, ya que se utilizan voltajes de hasta 25 kV de C.C.
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Figura 11.- Esquema basico de un equipo de electrospinning.

3.1.1. Fuente de alta tension
El generador de alta tension es una parte esencial de la técnica de electrospinning, debido a

que este dispositivo es el responsable de generar un campo eléctrico, lo suficientemente
intenso, como para romper la tension superficial presente en el fluido empleado para este
experimento. En este caso al trabajar en especifico con polimeros, es suficiente con emplear
un generador de alta tension con un rango de funcionamiento de 5 kV a 24 kV en D.C. (ver
figura 12).

Figura 12.- Fotografia del generador de alta tensién elaborado en el laboratorio.
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3.1.2. Pantalla colectora
La pantalla colectora que se utiliza normalmente es una placa metalica conductora, que

hace de cétodo, para poder generar un campo eléctrico. Esta tendria que ser regulable, es
decir, se deberia poder alzar o bajar, para variar su altura, ya que como se ha explicado
antes la distancia es una variable muy importante a la hora de determinar la fibra. Pero en la
configuracion que se utilizo, se decidié dejar fija la placa colectora y dejar movible el

anodo, que no es mas que la punta de la aguja empleada en electrospinning.

La placa metalica tiene que tener una superficie lo bastante amplia para recolectar la caida
de las diferentes fibras, teniendo en cuenta la distancia méxima a la que van a caer las fibras
de la solucion, no debe ser mayor a 30 cm ni menor a 10 cm, para obtener los resultados

Optimos.

Figura 13.- Fotografia de la placa colectora empleada en electrospinning.

La pantalla colectora utilizada fue elaborada de con una placa cobre de 1 mm de espesor y
un area de 304 cm? (16 cm x 19 cm) montada sobre una plancha de madera para asegurar
un aislamiento eléctrico (ver figura 13).

3.1.3. Jeringa y aguja

Habitualmente se utilizan jeringas de plastico, comunes de las empleadas en medicina.
Pueden ser de diferentes tamafios en funcion del experimento. En nuestro disefio, se utilizd
una jeringa de vidrio de 20 ml, marca BECTON DICKINSON de México, se eligio este
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tipo de jeringa porque el material con el que esta elaborada es inerte al disolvente utilizado
(DMF). En combinacién con esta jeringa se us6 una aguja TERUMO de 1’ con punta

biselada para la administracion del fluido al sistema (ver figura 14).

Figura 14.- Fotografia de la jeringa y aguja utilizadas.

3.1.4. Material consumible y de seguridad
Dentro del material consumible se utilizo hojas de papel aluminio, para recolectar sobre él

las fibras producidas, asi como guantes de latex y mascarilla para la manipulacién del
polimero y su solvente al momento de realizar el ferrofluido necesario. En cuanto al
material de seguridad eléctrica se emplearon guantes de carnaza, pinzas de madera y caretas
de acrilico, hay que recordar que para la implementacion de la técnica de electrospinning es

necesario utilizar altos voltajes desde 5 kV hasta 24 kV C.C.

3.1.5. Elaboracion de ferrofluido
El ferrofluido es de gran importancia para el proceso de elaboracion de nanofibras mediante

electrospinning, ya que este constituye la materia prima, a partir de la cual se determinan
las variables mecanicas de las fibras como son la resistencia, elasticidad y grosor; razén por
la cual el ferrofluido se debe realizar de manera metddica, segura y repetible, para mantener

un control lo mas preciso posible sobre las variables mencionadas.
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3.1.6. Materiales para ferrofluido
Los materiales empleados en la técnica de electrospinning son los siguientes: polimero

PVDF en su presentacion de perlas polvo y su respectivo solvente, dimetilformamida
DMF, Nylon-6, PVC, Acido Fdrmico, Formol y Oxido de Polietileno; todos estos
materiales son empleados como materia prima para esta técnica, cabe mencionar que fueron

adquiridos del proveedor Sigma Aldrich (ver figura 15).

Figura 15.- Materiales empleados en Electrospinning

Otro tipo de materiales empleados son: tubos de ensayo PIREX resistentes al calor, una
pipetas, una bascula micrométrica, una parrilla eléctrica con control de temperatura,
agitador magnético, un recinto aislado con colcha térmica para colocar el tubo de ensayo,
una campana extractora de gases y finalmente guantes de latex y una mascarilla como

medidas de seguridad personales (ver figura 16).

u

Figura 16.- Fotografia del equipo de seguridad utilizado.
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Figura 17.- Fotografia del fluido elaborado.

3.2 Mezcla de 6xidos
Para la obtencién de cerdmicas que presenten propiedades ferroeléctricas, es necesario

seguir un protocolo que incluye la elaboracion, preparacion y caracterizacion con pruebas
que determinan la funcién que desempefiara dicha cerdmica. La fabricacién de cerdmicas
piezoeléctricas implica un proceso de reaccion en estado sélido, que depende del grado de
compactacion y densificacion del polvo hecho a partir de Oxidos de alta pureza. La
metodologia de elaboracién y obtencion del transductor considera las siguientes etapas:

a)Preparacion de polvos

b)Mezclado himedo y molienda
c)Presado y moldeo

d)Sinterizado

e)Lijado y pulido

f)Determinacidn de caracteristicas fisicas
g)Colocacion de contactos eléctricos
h)Polarizacion [25]

3.2.1 Preparacion de los polvos

Los dispositivos ferroeléctricos son tipicamente fabricados de ceramicas policristalinas. La
forma de la particula, la distribucion del tamafio de la particula y la uniformidad de la
composicion son los factores clave a ser controlados en los polvos con el proposito de

obtener reproducibilidad de las caracteristicas presentes en las ceramicas [16]

Por otro lado las impurezas pueden afectar la reactividad, asi como las propiedades
dieléctricas y conductoras de las cerdmicas y por consecuencia las propiedades

piezoeléctricas [14]
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3.2.2 Mezclado humedo y molienda

El siguiente paso es el mezclado, es importante que los compuestos para la preparacion de
un lote de ceramicas piezoeléctricas, sean mezclados perfectamente. Las propiedades
piezoeléctricas y dieléctricas suelen atenuarse si no hay homogeneidad. Actualmente se
cuenta con molinos que facilitan el mezclado, el cual debe ser lo suficiente vigoroso como

para romper los agregados sueltos [14].

Esta etapa se inicia con el pesado de la cantidad necesaria de polvo para la elaboracién de
las ceramicas, posteriormente estos polvos son mezclados en un mortero de agata con
alcohol etilico de 96°, el cual es agregado a fin de evitar la volatilizacion de los polvos
durante el proceso. El volumen del liquido debe de ser suficiente para formar una mezcla

himeda, usualmente entre el 100% y 200% del volumen de los polvos. [13]

Se realiza inicialmente una molienda de forma manual por un lapso de 5 minutos,
posteriormente, la mezcla se muele durante 10 minutos en un molino electrénico que
contiene un mortero de agata (Fritsh Pulverisette 2) aplicando una presion de 10 daN
(decaNewtons). El alcohol es incorporado de manera paulatina desde la primer molienda
evitando hacerla pastosa, esto se logra agregando a una razon de 1.5 gotas por cada gramo
de polvo, Se realiza una segunda molienda durante 5 minutos, una presion de 12.5 daN para

hacer mas fino el grano.

3.2.3 Prensado y moldeo

Los polvos molidos y aglutinados son pesados para formar las ceramicas con las
dimensiones requeridas. Estos polvos son vertidos en moldes de acero templado de los
cuales se obtienen ceramicas de diferentes geometrias dependiendo de la forma de cada
molde. Las cerdmicas con las que se trabajo tuvieron una forma circular con diametro de

11.564 mm y un peso de 1 gramo.

Para el presado de las ceramicas se aplico una presion de entre 1.5 y 3.5 ton/cm2 con ayuda

de una prensa hidraulica marca Erkco modelo PH-21T.

3.2.4 Sinterizado
Después de haber moldeado la ceramica con la forma deseada, los polvos aglomerados son

cocidos a alta temperatura (menor al punto de fusion del material)
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La difusidn acelerada de los &tomos constituyentes en las superficies de las particulas finas
debidas a la energia o tension superficial promueve la union del cristal en la superficie de
contacto entre dos particulas adyacentes y ofrece suficiente resistencia mecéanica para la
ceramica. Sin distorsion significativa de la forma inicial de moldeado. Este proceso de

coccion se llama “‘Sinterizado’’, elimina poros e incrementa la densidad de la ceramica.

Para realizar el sinterizado, las pastillas prensadas son colocadas dentro de un crisol de
platino con la finalidad de evitar la contaminacion de las muestras manteniéndolas aisladas.
Previamente se coloca un ladrillo refractario que fungira como base de una lamina de
platino, para posteriormente realizar una capa de polvo del material de la ceramica sobre
ella, las muestras pueden ser apiladas una sobre la otra sobre dentro del area de la lamina,
procurando dejar espacios entre ellas y al finalizar se cubren con un poco de polvo del
material de la ceramica. Esta accion se efectla, debio a que con la alta temperatura a la que
se realiza el sinterizado, parte del material de las muestras tiende a volatilizarse, y al
colocar una cubierta del mismo material, se crea una atmosfera enriquecida que compensa
la pérdida del material y evita asi la reduccion del peso y tamafio de las muestras.

Finalmente el arreglo es cubierto con el crisol de platino.

El sinterizado se realiza en etapas que cambian de acuerdo al tipo de material y a las

caracteristicas deseadas en la ceramica.

3.2.5 Lijado y pulido

Cuando las cerdmicas son retiradas del horno, presentan ciertas imperfecciones que se
eliminan a través de un proceso de lijado y pulido, ya que la superficie donde se colocan los
electrodos debe estar perfectamente liza para asegurar un buen contacto, por otro lado este

proceso también provoca un aumento de la densidad de la ceramica.

La cerdmica es limpiada y pulida inicialmente con lija de agua de numero 220 y de
numero 500 para el pulido al final, procurando que la caras queden lisas y paralelas una con
respecto a la otra. En caso de requerir control del espesor de la ceramica, se utiliza un
sistema de pulido basado en un motor que desgasta de manera gradual la cerdmica hasta
lograr el espesor deseado. Terminado este proceso, la ceramica es limpiada con alcohol

etilico de 96° para eliminar los residuos del lijado.
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3.2.6 Determinacion de las caracteristicas fisicas

Para realizar las pruebas correspondientes a las ceramicas, se procede a determinar sus
caracteristicas fisicas, pardmetros que sirve como guia para determinar el voltaje de
polarizacion aplicado a las muestras, asi como los célculos de constante dieléctrica y la

frecuencia de resonancia.

Las dimensiones fisicas se obtuvieron con ayuda de un micrémetro Starrett N°230 y el peso
de las muestras se obtuvo con una bascula Scout Pro Dhaus. Con estos datos es posible

obtener el area, volumen y densidad de las muestras.

3.2.7 Colocacion de contactos eléctricos

Los electrodos conductores son una parte integral de cada cerdmica piezoeléctrica. La
forma méas comin es una capa metalica, aplicada de tal manera que forme una capa
conductora firmemente unida a la superficie de la ceramica. Idealmente, el electrodo debe
estar adherido fuertemente al sustrato de la cerdmica, este deberia ser muy delgado y
deberia tener practicamente cero resistencia eléctrica y buena durabilidad fisica y quimica

[14]. En la practica estas condiciones no son siempre obtenidas.

La adherencia del electrodo es critica, si se presenta un espacio entre el electrodo y la alta
impedancia de la cerdmica, este actla como una capacitancia en serie de bajo valor. La
presencia de aire, baja la capacitancia efectiva de la ceramica. Si un campo eléctrico es
aplicado, gran parte del voltaje caerd a través del espacio con baja capacitancia,

interfiriendo con el proceso de polarizacion [14].

Las ceramicas dieléctricas son usualmente recubiertas con pintura de plata, o de 6xido de
plata [13]. Se coloca pintura de plata de alta pureza SP1500 en ambas caras de la ceramica,
la pintura debe estar bien mezclada, ligeramente espesa y sin presentar grumos. La
aplicacion debe ser uniforme dejando secar a temperatura ambiente por un lapso de 30

minutos.

La pintura se fija al someter la cerdmica a una temperatura de 220°C dentro del horno por
20 minutos con una rampa de 12°C/min. Se deje enfriar el horno hasta que llega a

temperatura ambiente, posterior a esto se comprueba que los contactos queden bien fijos,
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que exista continuidad eléctrica en la superficie de cada una de las caras de la ceramica y

ademas que no se presente ningun corto circuito entre estas.

3.2.8 Polarizacion

La polarizacion se efectla al aplicar un fuerte campo eléctrico a los electrodos de la
cerdmica. EL campo puede ser continuo, intermitente o variable y puede ser invertido
periddicamente. Desafortunadamente el campo de polarizacion tiene una tendencia a causar
ruptura dieléctrica. Esta tendencia es acentuada en el vacio, grietas y defectos fisicos. La
ruptura también es dependiente del espesor, la forma y la configuracién del electrodo de la
ceramica. Como resultado la polarizacién es en algunas ocasiones la operacion mas dificil

para producir el transductor deseado [14].

La magnitud del campo requerido para polarizar, varia ampliamente de acuerdo a la
composicion de la ceramica. Este campo debe exceder el campo coercitivo. EI campo de

polarizacion generalmente disminuye con el incremento de la temperatura [14].

Los efectos de un material piezoeléctrico se ven aumentados cuando la orientacion de los
dipolos se encuentra bien establecida. Aplicando un campo eléctrico intenso entre las caras
de la cerdmica es posible provocar que los dipolos intenten alinearse con el campo. La
intensidad del campo eléctrico depende del espesor de la ceramica y el tamafio de los poros.
Para las ceramicas bajo prueba, se aplicod un voltaje cercano a 3KV por cada mm de

espesor.

Debido a que la rigidez dieléctrica del aire es muy baja, alrededor de 3 KV/mm, se utilizé
aceite de silicon que proporciona hasta 15KV/mm reduciendo la posibilidad de que se

presenten arcos eléctricos.

Un parametro importante durante el proceso de polarizacion es la temperatura, mientras
mas cercana se presente a la temperatura de Curie, la alineacién de los dipolos ser4 mayor.
Por otro lado el valor de la rigidez dieléctrica del aceite aumenta con la temperatura hasta
unos 60°C, en tanto la viscosidad baja. A partir de los 60°C la viscosidad permanece

practicamente constante, mientras que la rigidez dieléctrica vuelve a disminuir su valor.
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Considerando estas dos cuestiones es necesario buscar un punto intermedio para lograr una
adecuada polarizacion y permitir que los dipolos sean alineados en el menor tiempo
posible. Para las cerdmicas elaboradas esta temperatura se mantuvo entra los 60°C y los
70°C.

El procedimiento a seguir es el siguiente, la cerdmica es colocada entre los electrodos
dispuestos para hacer incidir el campo eléctrico, esta es sumergida en un bafio de silicon, el
cual es calentado y mantenido a la temperatura mencionada anteriormente. El voltaje es
aumentado de manera gradual hasta alcanzar el voltaje indicado de acuerdo al espesor de la

ceramica.

Tal campo se suministré por medio de una fuente variable de alto voltaje y la mediacion se
realizé por medio de una punta de alto voltaje FLUKE 80K-40 con atenuacion de 1000:1.
Para establecer la temperatura se utilizé una parrilla con control automatico de temperatura
( Thermo Scientific HP130915).

3.2.9 Procedimiento para la elaboracion de PLZT

EL PLZT fue preparado por medio de una reaccion de estado sélido, usando solo polvos de
oxidos, con mas de 99% de pureza y pesados en las proporciones adecuadas para alcanzar
una composicion con la estequiometria PbixLax(ZriyTiy)1x403 con x=0.09 y y=0.35,
generalmente denotada como (9/65/35) [29], los 6xidos fueron molidos durante 30 minutos
en una moledora electronica, con el proposito de estandarizar el tamafio de particula, el
polvo compactado fue calcinado por una hora a 800°C en una atmosfera de aire y molido

nuevamente para ser usado en la solucién precursora de las membranas nanoporosas.

3.3. Elaboracion de Membranas Nanoporosas
Las microfibras de PLZT y BaTiOs fueron preparadas con una maquina de electrospinning

elaborada en el laboratorio, compuesta por una fuente de alimentacién DC de 0-25 kV, una
jeringa (con un volumen de 3 cm? con una aguja hipodérmica verde de 0.8x40 mm) y una
pantalla colectora de cobre (de 10x15 cm) en la cual queda atrapado el sustrato de la
solucion utilizada. La solucidon precursora de las microfibras de PLZT siempre fue

preparada utilizando 5 gramos en total con las siguientes proporciones en peso de

45



PLZT/PVC: 1:19, 1.9, 1:4 y 3:7. Para las membranas de BaTiOz la solucion precursora de
las microfibras fue preparada utilizando 1 gramo de soluto diluido en 4 gr de solucion de
PVC, para obtener una concentracion de 20% de BaTiOz o una proporcion de 1:4 en peso.
Ambas soluciones fueron agitadas por medio de ultrasonido durante 15 minutos antes de
ser sometidos a la técnica de electrospinning. La distancia entre la punta de la jeringa y la
placa colectora fue constante a 15 cm y el voltaje aplicado fue de 20 kV en DC. EL grosor
y el tamafio del poro de las membranas de PLZT/PVC fueron controlados por el tiempo de

electrospinning.

Después de obtener las membranas, estas fueron sujetas a un tratamiento térmico en
atmosfera de aire en un horno (Carbolite Fumace HTC 1600) con las siguientes
especificaciones para las membranas de PLZT, una rampa de 10°C/min hasta 800°C, 900°C
y 1000°C, y una rampa de 10°C/min hasta 600°C, 800°C y 1000°C par las membranas de
BaTiOs. Una vez alcanzadas estas temperaturas, se mantuvieron constantes durante una

hora con el proposito de eliminar componentes organicos y PVC.

La morfologia y las dimensiones de las membranas de PLZT fueron analizadas por medio
de SEM (Scanning Electron Microscope) y ZAF (Method Standardless Quantitative
Analysis), ambos procedimientos realizados en un microscopio electronico de barrido JEOL
(JMS-6360LV)

3.4 Melting

La técnica de Melting, consiste en preparar una solucion viscosa de material polimérico,
mediante la aplicacién de calor directo o indirecto sobre el material. Una vez obtenida la
solucidn viscosa se vacia dentro de un molde y se deja enfriar a temperatura ambiente para
la consolidacion de la pieza. Una vez consolidada la pieza se retiran los moldes para darle

el acabado final.
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4. Resultados

4.1 Membranas de polimeros

Mediante la técnica de electrospinning se obtuvieron membranas de PVC, Nylon y PVDF
las cuales pueden funcionar como prototipo de membrana timpanica ya que estas presentan

caracteristicas afines con esta estructura anatémica.

Las distintas membranas se obtuvieron mediante distintos pardmetros de la técnica de
electrospining para obtener una muestra de 100 um de grosor, que es el grosor estandar de
la membrana timpanica reportado en la literatura. El principal motivo para la variacion de
los parametros de: distancia aguja-colector, voltaje y tiempo de exposicion, es la viscosidad
de los diferentes materiales empleados. Siendo el méas viscoso el PVC, le sigue el PVDF y

por altimo el Nylon-6.

Para obtener la membrana de PVC de 100 um de grosor se utilizé6 una distancia aguja
colector de 8 cm, un voltaje de 19 kV y un tiempo de 5 minutos (ver figura 18).

Figura 18.-Membrana de PVC obtenida por electrospinning

Para obtener la membrana de PVDF de 100 um de grosor se utiliz6 una distancia aguja

colector de 14 cm, un voltaje de 14 kV y un tiempo de 5 minutos (ver figura 19).
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1
Figura 19.-Membrana de PVDF obtenida por electrospinning

Para obtener la membrana de Nylon-6 de 100 um de grosor se utilizé una distancia aguja
colector de 17 cm, un voltaje de 12kV y un tiempo de 5 minutos (ver figura 20).

Figura 20.-Membrana de Nylon-6 obtenida por electrospinning

4.2 Técnica de electrospinning
Otro resultado relevante obtenido, es que se ha logrado concentrar el material en la técnica

de electrospinnig, en regiones longitudinales a voluntad, mediante el principio de placas

paralelas utilizado en los cinescopios de Televisién o Monitores antiguos (ver figura 21).
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Figura 21.- Se muestra la concentracion de material electrohilado en forma de cruz.

4.3 Membranas de PLZT

La siguiente figura muestra una SEM, de fibras de solucion de PVC, desarrolladas por
medio de electrospinning. En estas imagenes se puede ver claramente que el didmetro
promedio de las fibras obtenidas es alrededor de los 350 nm (ver figura 22).
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Figura 22 .- Imagen SEM solo de nanofibras de PVC con un factor de amplificacion de a) 5000X y b)10
000X.

50



El patron ZAF de las nanofibras de PVC es presentado en la figura 23. Este patron arroja

que la muestra analizada esta constituida por Carbon, Cloro, Oxigeno y Silicon

Nanofibers of only PVC soluticon
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Figura 23 .- Patron ZAF de nanofibras de PVC donde se muestran los componentes de la solucion asi
COMO SuS proporciones en masa

La figura 24 presenta imagenes SEM de microfibras sin sinterizacion. La superficie de las
fibras aparece lisa, y no hay eveidencia de cristalizacién. EL diametro promedio de las

fibras es alrededor de 25 pmy 700 um de largo.

Figura24.- Im&genes SEM de microfibras de PLZT/PVC a temperatura ambiente con proporciones a)
1:19, b)1:9, c)1:4y d) 3:7 de cada elemento.
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EL patron ZAF de las microfibras de PLZT/PVC sin sinterizacion es ilustrado en la figura

25. Estos patrones revelan que la masa promedio para las diferentes proporsiones de las

muestras analizadas estan compuestas por Carbon, Oxigeno, Silicn y Cloro. Este patron no

registra la presencia de ninguno de los componentes del PLZT, devido a que en estas

muestras, el PLZT esta completamente cubierto con

procesamiento por la tecnica de electrospinnnig.

PVC como resultado de su

e 1-5%% — I 2-10%
3500 —| 'i‘ @ ;_ I:@
s200— | P 1200 —| I
ooo | | ] 2 |
LM — |"
2400 — | | |
5 | ! = soo— | |
£ 2000 — E]
- | | g
10 —{ | 600 — | | |
1200 || |
| 00— | _ i
| | 1E i | ;
| ) = 00— | | | F il
200 ——1— Pl h i !
(R ] ! § i & {
o J U "v*”“{‘“‘*""* "mr**-—F" A all Uil S TN
- pe—l = T T T
L= R+ e ] 100 200 3.00 400 [+ s ] 100 200 3.0 e X ]
ke ke
Lo SO0
[ - 3-20%% l| 4307
-4
00— = = 4500 - &
wo | L B)| o] | el))
700 — || 3500 —
&00 — || | 3000 — ||
§ so0 || (! € 2500
00— 1 0 —]
| - (|
300 —| . = 1500
" st ~
| | = | | - =
200 Il | l \ { |':‘_z 100 — 1= = =
i | ] | T ] .l - | f_".
100 —- 1 1 ! '} 500 — I AT
VL ttenpitaend hdas™? V4 I\ n Iy
ot U~ ! > *"I' Lo e o L e L |
T T
OO 1.0 200 300 400 000 1.00 200 300 4,00

Figura25.- Patrones ZAF de microfibras con proporciones de PLZT/PVC de a)1:19, b)1:9, c)1:4y d)3:7.
Los componentes de la solucién asi como sus proprociones de masa no exhiben elementos de PLZT en la

muestras debido a que este estd inmerso dentro del PVC.
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La figura 26 exhibe imégenes SEM de fibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9
despues de sinterizacion hasta 800°C. La superficie de las fibras se muestran rugosas,
debido a su naturaleza policristalina. El diametro promedio de las fibras es alrededor de 25
um y de 700 um. Después de la sinterizacion a 800°C, la cantidad y el tamafio de los
microporos presentados en la muestra se incrementaron debido al decrecimiento de las
dimensiones de las microfibras que constituyen a la muestra, tambien como resultado de

esto surgieron nanoporos de 350 nm de didmetro promedio sobre las microfibras.
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Figura 26.-Imégenes SEM de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de tratamiento
térmico a 800°C con factores de amplificacion de a)100X, b)1000X y ¢)10000X
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El patrén ZAF de microfibras PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de tratamiento
térmico a 800°C es observado en la figura 27. Este patron revela que la masa en la muestra
analizada esté constituida por Plomo, Zirconio, Titanio, Oxigeno y Silicon. En este patron
aparecen los elementos del PLZT, debido a que empieza a desaparecer la estructura de
PVC, como resultado del tratamiento térmico a 800°C.
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Figura 27.- Patrén ZAF de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de sinterizacion a
800°C, esta grafica muestra los elementos de la solucion asi como sus proporciones en masa. Los

elementos del PLZT aparecen en la muestra debido a que empieza a desaparecer la estructura de PVC.

La figura 28 ilustra imagenes SEM de fibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9
después de sinterizacidn hasta 900°. La superficie de las fibras se muestra rugosa, otra vez
por su naturaleza policristalina. EI diametro promedio de las fibras es alrededor de los 20
um y 600 um. Después de la sinterizacién a 900°C, la cantidad y tamafio de los microporos
encontrados en la muestra decrecio, debido a una mayor consolidacion del material. Los
nanoporos de las microfibras también decrecieron en cantidad pero se incrementaron en
tamafio a 500 nm por el desarrollo de estructuras cristalinas mas grandes de granulos de
PLZT.
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Figura28.- Imagenes SEM de microfibras de PLZT/PVC con proporcione de 1:9 después de tratamiento
termico a 900°C con factores de amplificacion de a)100X, b)1000X y ¢)10000X.

El patron ZAF de las microfibras de PLZT/PVC con prorporciones de 1:9 despues de
tratamiento termico a 900°C este desplegado en la figura 29. Este patron revela que la masa
de la muestra analizada este compuesta por Plomo, Zirconio, Titanio, Oxigeno y Silicon.
En este patron el Plomo muestra un imcremento hasta el 52.3% con respecto al patron ZAF
de la muestra clacinada a 800°C.Esto como consecuencia de la eliminacion del PVC de la

muestra por el tratamiento termico a mayor temperatura.
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Figura 29.- Patron ZAF de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de una
sinterizacion a 900°C, en donde se muestran los diversos componentes de la solucién asi como sus
proporciones de masa. Aqui se presentd un incremento en la medicién de Plomo en la muestra con
respecto al dato obtenido a menor temperatura de sinterizacion.

La figura 30 presenta imagenes SEM de fibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9
después de sinterizacién a 1000°C. La superficie en estas fibras aparece como las mas
rugosas de todas las muestras, por su naturaleza policristalina. El didmetro promedio de las
fibras estuvo alrededor de 16um y 500 um. Otra vez, la densidad y el tamafio de los
nanoporos presentes en esta muestra decrecieron, debido a la mayor consolidacion del
material. Los nanoporos sobre las microfibras también decrecieron en densidad pero
incrementaron en tamafio hasta 1000 nm, por el desarrollo de una mayor estructura

cristalina granular de PLZT.
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Figura 30.- Imagenes SEM de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de tratamiento
térmico a 1000°C con factor de amplificacion de a)100X, b)1000X y ¢)10000X.

EL patron ZAF de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de un
tratamiento térmico a 1000°C es presentado en la figura 31. Este patron revela que la masa
de la muestra analizada esta compuesta por Plomo, Zirconio, Titanio, Oxigeno y Silicon.
En este patron ZAF se muestra que el Plomo presenta un incremento con respecto al patron
de la muestra sinterizada a 900°C, esto causado por la eliminacion del PVC de la muestra

por el tratamiento a mayor temperatura.
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Figura3l.- Patrén de ZAF de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:9 después de una
sinterizacion a 1000°C. Este muestra los componentes de la solucién asi como sus proporciones en masa.
Un incremento en la medicién de Plomo ocurridé con respecto al dato obtenido a una sinterizacion de

0°C.
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La figura 32 exhibe imagenes SEM de fibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:19, 1:9,

1:4 y 3:7 después de calcinaciones hasta 800°C. La superficie de las fibras con

proporciones de 1:9 presenta un gran aumento de poros, con un promedio de 150 nm, el

menor diametro obtenido entre todas proporciones empleadas. Mientras que la superficie de

las fibras con una proporcion de 3:7 muestra el menor namero de poros, con un diametro

promedio de 1000 nm, el mayor didmetro obtenido entre todas las concentraciones

empleadas. Estos resultados fueron inducidos por la formacion de cristales mas grandes en

las membranas con una mayor cantidad de PLZT.
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Figura 32.- Imagenes SEM con 20000X, de microfibras de PLZT/PVC con proporciones de a)1:19, b)1:9,
¢)1:4y d)3:7 después de tratamiento térmico a 800°C
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La figura 33 exhibe Iméagenes SEM de fibras de PLZT/PVC con proporciones de 1:19, 1:9,
1:4 y 3:7 después de sinterizacion hasta 900°C y 1000°C. Temperaturas en donde también
se observo el mismo fendmeno que a 800°C, debido al cambio en las concentraciones de la

suspension de PLZT/PVC.
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Figura 33.- Imégenes SEM con 100X, de fibras de PLZT/PVC después de tratamiento térmico a 900°C con
proporciones de a)1:19, b)1:9, c)1:4y d)3:7. Imégenes de membranas de PLZT/PVC con 100X, después de

tratamiento térmico a 1000°C con proporciones de €)1:19 y )1:9.
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4.4 Membranas de BaTios

La figura 34 muestra imagenes SEM de microfibras de BaTiO3z/PVC sin sinterizacion. La
superficie de las fibras aparecen lisas, y no hay evidencia de cristalizacion. El diametro
promedio de las fibras es alrededor de los 25 um y 700 um de largo, también pueden

apreciarse fibras con dimensiones de unos poco cientos de nanémetros.

=140 X1, 808 19 0m

Figura 34.- Imé&genes SEM de microfibras de BaTiOs/PVC a temperatura ambiente, con factores de
amplificacion de: a)500X, b)1000X y ¢)5000X
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El patron ZAF de las microfibras de BaTiO3/PVC sin sinterizacion es ilustrado en la figura
35. Este patron revela que la masa de la muestra analizada esta compuesta por 69.23% de
carbon con un error de 0.34%, 23.05% de Oxigeno con un error de 1.62%, 1.07% de
aluminio con un error de 0.61% y 6.65% de cloro con un error de 0.79%. Este patron no
registra la presencia de ninguno de los componentes de BaTiOs, debido a que este esta
completamente inmerso en el P\VC como resultado de su procesamiento mediante la técnica

de electrospinning.
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Figura 35.- Patron ZAF de microfibras de BaTiOs en donde se ilustra la variedad de componentes de la
solucidn asi como su proporcién en masa. No hay rastro del BaTiOs.

La figura 36 exhibe imagenes SEM de fibras de BaTiOs /PVC después de una sinterizacion
hasta 600°C. La Superficie de las fibras aparece rugosa, consecuencia de su naturaleza
policristalina. EL didmetro promedio de las fibras es alrededor de los 20 pm y de 600 pum
de largo. Despues de la sinterizacion a 600°C, la cantidad y tamafio de los microporos
presentes en la muestra se incremento, debido a la reduccion de las dimensiones de las
microfibras que componen a la muestra, también como resultado de esto surgieron

nanoporos de 350nm de didmetro promedio sobre las microfibras.
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Figura 36.- Imagen SEM de microfibras de BaTiOs/PVC después de un tratamiento térmico de 600°C, con
un factor de amplificacién de a)500X, b)1000X y ¢)5000X

El patron ZAF de las microfibras de BaTiO3/PVC tratadas térmicamente hasta 600°C es
observado en la figura 37. Este patron revela que la masa de la muestra analizada esta
compuesta de BaTi, Oxigeno, Silicon y carbono. Ya en este patron ZAF aparecen los
componentes del BaTiOz, Debido a que empieza a desaparecer la estructura del PVVC, como

resultado del tratamiento térmico a 600°C.
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Figura 37.-Patron ZAF de microfibras de BaTiOs/PVC sinterizadas a 600°C

La figura 38 ilustra imagenes SEM de fibras de BaTiOs/PVC después de sinterizacion
hasta 800°. La superficie de las fibras se muestra rugosa, otra vez por su naturaleza
policristalina. El didmetro promedio de las fibras es alrededor de los 17 um y 550 um.
Después de la sinterizacion a 800°C, la cantidad y tamafio de los microporos encontrados
en la muestra decrecid, debido a una mayor consolidacién del material. Los nanoporos de
las microfibras también decrecieron en cantidad pero se incrementaron en tamafio a 500 nm
por el desarrollo de estructuras cristalinas mas grandes de granulos de BaTiOs.

Figura 38.-Imagenes SEM de microfibras de BaTiOs/PVC después de un tratamiento térmico de 800°C,
con un factor de amplificacion de a)500X, b)1000X y ¢)5000X.
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El patron ZAF de las microfibras de BaTiO3/PVC despues de tratamiento termico a 800°C
este desplegado en la figura 39. Este patron revela que la masa de la muestra analizada este
compuesta por BaTi, Oxigeno, Silicon y Carbon. En este patron el BaTi muestra un
imcremento con respecto al patron ZAF de la muestra clacinada a 600°C.Esto como

consecuencia de la eliminacion del PVC de la muestra por el tratamiento termico a mayor

temperatura.

Microfibers of BaTiOa/PVC after calcinations to 800°C
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Figura 39.-Patron ZAF de microfibras de BaTiOs/PVC despues de una sinterizacion a 800°C.

La figura 40 presenta imagenes SEM de fibras de BaTiOs/PVC después de sinterizacion a
1000°C. La superficie en estas fibras aparece como las mas rugosas de todas las muestras,
por su naturaleza policristalina. El didmetro promedio de las fibras estuvo alrededor de
14pm y 500 um de largo. Otra vez, la densidad y el tamafio de los nanoporos presentes en
esta muestra decrecieron, debido a la mayor consolidacién del material. Los nanoporos
sobre las microfibras también decrecieron en densidad pero incrementaron en tamafio hasta

700 nm, por el desarrollo de una mayor estructura cristalina granular de BaTiOs.
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Figura 40.- Imagenes SEM de microfibras de BaTiOs/PVC después de un tratamiento térmico a 1000°C,
con los siguientes factores de aumento a)500X, b)1000X y ¢)5000X

EL patrébn ZAF de microfibras de BaTiOs/PVC después de un tratamiento térmico a

1000°C es presentado en la figura
analizada esta compuesta por BaTi,
muestra que el BaTi presenta un
sinterizada a 900°C, esto causado

tratamiento a mayor temperatura.
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41. Este patron revela que la masa de la muestra
Oxigeno, Silicén y Carbon. En este patrdn ZAF se
incremento con respecto al patrén de la muestra
por la eliminacion del PVC de la muestra por el

=

I
2400 — I
2100 — ]
=
WS — T
1500 — i

W20 —

T T T ]
Lo i) T 800 L=l =}

Boe™S

Figura 41.-Patron ZAF de microfibras de BaTiOs/PVC después de sinterizacion a 1000°C
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4.5 Oreja de PVDF

La figura 42 muestra una oreja de polimero obtenida mediante la técnica de melting. En la elaboracion de esta
estructura anatémica del oido externo, se utiliz6 DMF para la disolucion parcial del PVDF y asi lograr un
mejor ajuste del polimero a los moldes empleados.

Figura 42.-Oreja de PVDF elaborado por medio de melting.
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5. Discusion

De las membranas realizadas solo de polimero, PVC, Nylén y PVDF, la que mejores
propiedades presenta para ser utilizado como material para una protesis de oido es el
PVDF, tanto por sus propiedades fisicas como quimicas, ademas de tener la capacidad de
reproducir sonidos agudos.

Microfibras de PLZT y BaTiOs con estructura perovskita fueron desarrolladas por
electrospinning. La solucion precursora fue utilizada con polimeros de alto peso molecular
para lograr electrohilar microfibras que fueron sinterizadas. Fibras policristalinas de PLZT
y BaTiOs fueron obtenidas despues de sinterizar a 600°C, 800°C, 900°C y 1000°C por una

hora.

La morfologia tipica de las fibras fue de 16-25 um en diametro y de 500-700 pum de
longitud, con nanoporos en el rango de diametros de 350-1000 nm para las membranas de
PLZT y con diametros de fibral4-20 um y de 500-700 um de longitud, con nanoporos en ¢l
rango de diametros de 350-700 nm para las membranas de BaTiO3. Los menores valores de
diametro y longitud de las fibras fueron obtenidos a mayores temperaturas de sinterizacion
y los valores superiores de estas caracteristicas a menor temperatura, excepto para los
nanoporos. Estos tienen una relacion proporcional, es decir a mayor temperatura
incrementa su tamafio y a menor temperatura este se reduce. Esto se debe a la formacion de

estrcturas cristalinas de mayores dimenciones mientras la temperatura se incrementa

Tambien se observo una realcion directa entre la proporcion de soluto (PLZT y BaTiOs3) y
solvente (PVC) en la suspencidn usada para el electrospinning con el tamafio del poro, y
por ende con el tamafio de la estructura cristalina que se forma despues de la sinterizacion.
Asi que a mayor cantidad de soluto, en la solucion precursora, mayor tamafio de poro y de

estructura crsitalina es obtenida en las membranas.

El melting es una tecnica ofrece un metodo simple y versatil para obtener estructuras

anatomicas presentes tanto en el oido externo como medio.
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6. Conclusiones

Se adquirieron los conocimientos necesarios para comprension del funcionamiento
del sistema auditivo humano principalmente.

Se analizaron las propiedades fisicas, de los diversos elementos anatomicos que

constituyen al oido externo y medio.

Se compararon materiales cerdmicos como el PLZT y BaTiOs, para ser
considerados como medios estructurales de tanto el conducto auditivo, asi como de

la cadena oscicular del oido medio.

Se compararon materiales poliméricos como PVC, Nylon-6 y PVDF, para ser
utilizados en la elaboracion de una membrana timpanica artificial, asi como de una

oreja humana via Melting.

Se investigaron diversos tipos de estructuras y configuraciones de diferentes
especies a la humana, como lobos, murciélagos y buhos durante, la estancia

realizada en la torre de investigacion del Instituto Nacional de Rehabilitacion.

El prototipo mas avanzado que se pudo realizar fue una membrana de PVDF con

electrodos de estimulacion.

Se realiz6 una caracterizacion parcial del prototipo desarrollado

Con la interaccion que hubo con los médicos especialistas en otorrinolaringologia y
audiologia del Instituto Nacional de Rehabilitacion, percibieron en este proyecto un

buen potencial de utilidad.

En lo general se concluye que se logré disefiar, elaborar y caracterizar parcialmente
una variedad de materiales inteligentes ferroeléctricos, tanto poliméricos como
ceramicos, con el proposito de que estos sean empleados en la elaboracion de

proétesis de oido externo y/o medio.
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6.1 Perspectivas

e Mejorar la precicién de los parametros de elaboracidn de los materiales.

e Terminar las caracerizaciones pendientes de los materiales contemplados.

e Desarrollar prototipos mds avanzados tomando como base esta investigacién.
e Investigar otro conjunto de materiales.

e Utilizar otras tecnicas para el desarrollo de materiales.

e Engeneral este proyecto de tesis doctoral presenta un gran potencial, para el desarrollo
de varias lineas de investigacidn relacionadas a este tema de tesis.
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PLZT membranes via electrospinning by means of variable
suspension of PLZT/PVC and thermal treatment
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ABSTRACT ARTICLE HISTORY
PLZT (9/65/35) membranes composed of micro fibers were developed Accepted 9 lanuary 2017
by electrospinning using a suspension of PLZT/PVC. The electrospun
fibrous membrane of ceramic/PVC composite was heat treated at PLZT: mesmbr anes:
B00°C, 9007C and 1000°C for 1 hrin air to remove organic components elec-:}mpiming; e
and PVC. The effect on the momphology and composition of the Aanoporous
membranes of PLZT/PVC, due to the calcdnation temperature and

the varation in the proporion by weight (ratios 1:19, 122 and 3.7) of

the solution used in electrospinning, were examined by SEM and ZAF.

Typical fibers diameter were obtained between 16 pm and 25 pm

with a length of fibers ower 500 uwm. Nanoporous were ako formed

into the microfibers fibers with diameters between 350 nm and

1000 nm.

KEYWORDS

1. Introduction

Ferroelectric materials can be defined as materials that show net spontaneous polariza-
tion without external applied field and can be reversed and reoriented with the direc-
tion of the external applied field [1,2]. Metal oxide with Perovskite structure such as
BaTiO; and Pb(Zr,Ti)O; are widely used in electronic applications that take advantage
of their unique ferroelectric, pyroelectric and piezoelectric properties. Some examples of
such applications are multi-layer ceramic capacitors, positive temperature coefficient
resistors, transducers, actuators and sensors; furthermore, stable positive and negative
polarization can be used as state logic (1 and 0) forming the basis of non-volatile mem-
ory and logic circuits [3-5].

With the ongoing drive towards device miniaturization, it is crucial to synthesize
controllable microscale and nanoscale ferroelectric materials and to understand their
ferroelectric behavior. Therefore, in the last few decades, deposition of PLZT thin films,
synthesis of ferroelectric nanoparticles and their characterization have received special
attention and several methods have been utilized and investigated in both laboratory
and industry levels [6,7]. Further, one-dimensional nanostructure ferroelectric materials,

CONTACT Carlos Rodnguez-Montoya @{arlﬂx B4ahotmail com

Collor vergons of one or more of the figures in the artide can be found online at www. tandfonline.com/gfer.
@ 2017 Taylor & Francis Group, LLC
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Preparation of Nanoporous Fibers of BaTiO; via
Electrospinning of BaTiO:/PVC and Thermal

Treatment Effects

E. SUASTE-GOMEZ,* C. RODRIGUEZ-MONTOY A,
G. CASADOS-CRUZ, O. TERAN-JIMENEZ,
AND H. REYES-CRUZ

Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del Instituto Politéenico
Nacional, Departamento de Ingenienia Eléctrica, Seccwn de Bioelectronica. Av.
IPN Mo, 2508 Col. San Pedro Zacatenco, C.P. 07360 México D.F. México.

Preparations of barium titanate microfibers made by electrospinning  using a
sugperision of BaTiO3/PVE resin solution are described in this paper. The electrospin
Jibrous membrane of ceramic/PVC composite was heat treated at 600°C, 800°C and
1000 =C for 1 hr in air to remove organic components. The momhology and
compositions af wrom temperature and the caused by effect of calcination on the
Sibwowis memibrane BaliOyPVE composite were investigated by SEM and ZAF.
Typical fiber diameter was obtained between 14 pm and 20 pm with fibers lengths
exceeding 500 pm with nanoporous whose diameters were formed between 350 nm
and FOO riery e the mic rofibe s

Keywords Electrospinning ; nanofibers; membrane; ferroelectric

1. Introduction

Ferroelectric materials can be define as materials that show net spontancous polartzation
without external applied field and can be reverse and reoriented with the direction of the
external apphied field [1, 2]. Metal oxide with Perovskate structure such as BaTiO; and Pb
(Zr. Ti)0; are widely used in several electrome apphications that take advantage of their
unmigque ferroclectne, pyroclectne and prezoelectric properties. Some examples of such
applications are multi-layer ceramic capacitors, positive temperature coefficient resistors,
transducers, actuators and sensors; furthermore, stable positive and negative polanzation
can be used as digital signals (1 and ) forming the basis of non-volatle memory and
logic eircuits [3-5].

With the ongoing dnve towards device miniaturization, it 15 crucial to synthe-
size controllable microseale and nanoscale ferroelectric materials and to understand
their ferroelectric behavior. Therefore, in the last few decades, deposition of
BaTiO; thin films, synthesis of ferroelectric nanoparticles and their chamcterization
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Opto-Thermal Response of Ceramic Controlled
Piezoelectric Based on PLZT Implanted
with Platinum
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This paper describes the opto-thermal response of a ceramic-controlled piezoelectric
(CCP) made of PLET implanied with a Platinum wire. The opte-thermal response af
this CCP was made by measuring the electrical signal in a bidimensional setup under
four different temperatures: 200C, 35°C, 30°C and 75°C, and a 350 am Laser was
used in order to produce the optic energy which is detected by the CCP. Measurements
showed that, in the explored thermal range, the CCP signal magnitude increased from
87.2 pA 1o 147.2 pA. The opto-thermal properties observed are promising for possible
applications in temperature-controlled.

Keywords PLZT, ceramic controlled piezoelectric; opto-thermal

Introduction

There are several kinds of ferroelectric materials that exhibit photovoltaic effects under near-
ultraviolet light and can be observed in all pyroelectric crystals or in polarized ferroelectrics
ceramics under uniform illumination in the absence of an external field. When the material
is illuminated after poling, voltage and current can be generated due to the separation of
photo induced electron and holes. It means that the photovoltaic effect is characterized
by the production of steady-state short-circuit current and open-circuit voltage, whose
values can exceed the band gap of the material by several orders of magnitude. This is
considered an optical property of the material itself which has potential applications for
supplying energy transfer in micro electromechanical systems and optoelectronic devices
[1-3]. Therefore, photocurrent is a very important parameter for optical detection [4]. The
steady current in the absence of applied voltage, called photocurrent, is considered the
result of photo carriers and the asymmetric electromotive force induced by near-ultraviolet
radiation [5, 6]. However, this photo-ferroelectric effect spans to a large wavelength range
which overlaps the visible spectrum. The high chemical stability of many ferroelectric
oxides coupled with a photo-response in the visible range increased interest either in
biological and space environment application [7]. The behavior of the photovoltaic effect
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