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RESUMEN

El electrohilado es una técnica que permite la obtencién de fibras a escalas métricas muy
pequeiias que oscilan en rangos de los nanémetros hasta los micrémetros, cuyo resultado
final es una membrana conformada por estas fibras. Estas caracteristicas estructurales
permiten abordar mayores estudios, por ejemplo, en ambitos de la ingenieria tisular, la
generacion de filtros de agua a escala nanométrica o la fabricacién de sensores de alta
sensibilidad para detectar sustancias quimicas o gases, entre otros. La presente
investigacion detalla el proceso para la obtencion de membranas mediante el electrohilado
usando una solucién polimérica a base de PLA, y su posterior caracterizacion mediante la
microscopia electrénica de barrido (SEM), técnica que sirve para identificar la morfologia 'y
el didametro de las fibras que conforman la estructura interna de la membrana. Finalmente,
se obtuvo resultados con una morfologia de fibras en forma de mallas, un entrelazamiento
de las fibras siguiendo un patrén de trenzado helicoidal y diametro de fibras con un valor
minimo de 985,9 nandmetros y un maximo de 8153 nandmetros. También se identifica la
variacion del diametro de las fibras en funcidn del voltaje, el caudal de inyeccién y la
concentracion de soluto en la solucidn, dichos pardmetros influyen en las caracteristicas de

las membranas obtenidas.

Palabras Clave: Electrohilado, nanofibra, PLA, membrana, diametro.
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ABSTRACT

Electrospinning is a technique that allows the produce of fibers at very small metric scales
ranging from nanometers to micrometers. The final result is a membrane formed by these
fibers. These structural characteristics enable further exploration in various fields such as
tissue engineering, the development of nanoscale water filters, or the manufacturing of
highly sensitive sensors for detecting chemicals or gases, among others. This research
outlines the process for obtaining membranes through electrospinning using a PLA-based
polymeric solution and their subsequent characterization using scanning electron
microscope (SEM), a technique used to identify the morphology and diameter of the fibers
that constitute the internal structure of the membrane. Ultimately, the results revealed a
fiber morphology forming mesh-like structures, an interweaving of fibers following a helical
braiding pattern, and fiber diameters ranging from a minimum of 985,9 nanometers to a
maximum of 8153 nanometers. The variation in fiber diameter is also identified in relation
to voltage, injection flow rate, and solute concentration in the solution, parameters that

influence the characteristics of the membranes obtained.

Keywords: Electrospinning, nanofiber, PLA, membrane, diameter.
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ABREVIATURAS Y LISTAS DE SIMBOLOS

Abreviaturas

PLA Acido polilactico (Polylactic Acid)

SEM Microscopia electrénica de barrido (Scanning Electron Microscope).
Tg Temperatura de transicion vitrea

Tm Temperatura de fusion

THF Tetrahidrofurano

Lista de simbolos

p/v Relacién peso respecto al volumen
mm Milimetros

um Micrémetros

nm Nandmetros

kv Kilovoltios

mL/h Mililitros por hora

RPM Revoluciones por minuto

mm/min  Milimetros por minuto

°C Grados centigrados
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INTRODUCCION

El electrohilado es una técnica que permite la obtenciéon de fibras a una escala
nanomeétrica o micrométrica, por lo tanto, gracias a esta técnica es posible expandir
mayores estudios en la nanotecnologia, por ejemplo, en la ingenieria tisular, como

menciona Persona-Baez et al. (2020).

Dentro de los polimeros mas utilizados a nivel global se encuentra el acido polilactico
(PLA), cuyas caracteristicas mas importantes son la biocompatibilidad y Ila
biodegradabilidad, hacen del PLA un polimero interesante para realizar aplicaciones
biomédicas sin dejar de lado el aspecto medio ambiental, seglin indica Campozano y Riera

(2022).

La presente investigacion esta enfocada en la obtencion de membranas conformadas
a partir de nanofibras de PLA mediante un proceso de electrohilado, y su posterior
caracterizacion mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) para identificar la

morfologia y el didmetro de las fibras que conforman las membranas.

Esta investigacion presenta 5 capitulos, el primer capitulo trata sobre el marco
metodoldgico de esta investigacion donde se expone la hipdtesis, los objetivos y
limitaciones. El segundo capitulo esta referido al marco tedrico que sirve de base
bibliografica. El tercer capitulo describe el procedimiento metodoldgico utilizado en la
elaboracién de esta investigacién donde se detalla la preparacién de la solucion polimérica,
el procedimiento de uso de la maquina de electrohilado y los métodos de caracterizacién
a usar en esta investigacion. El cuarto capitulo describe los resultados preliminares que

sirven para optimizar el proceso de electrohilado y los resultados de los ensayos finales
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posteriores a la optimizacién, donde se culmina con la caracterizacién de las membranas
conformadas de nanofibras de PLA. Finalmente, el quinto capitulo presenta el analisis de
los resultados obtenidos en el capitulo 4, donde se evalia el comportamiento de los
pardmetros operativos, su influencia en el proceso de electrohilado y la relacién directa
que tienen respecto al didametro de las nanofibras que conforman la estructura interna de

las membranas obtenidas en los ensayos finales.

Al término de esta presente investigacion, se logra obtener de forma exitosa
membranas conformadas por nanofibras de PLA obtenidas del proceso de electrohilado,
con resultados alentadores, por ejemplo, la morfologia en forma de malla y el
entrelazamiento de nanofibras siguiendo un patréon de trenzado helicoidal, con didmetros
de nanofibras que van desde un valor minimo de 985,9 nandmetros hasta un maximo de

8153 nandmetros.
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CAPITULO |

1. MARCO METODOLOGICO

1.1. DESCRIPCION DEL PROBLEMA

El electrohilado es una técnica moderna y eficiente que utiliza fuerzas electrostaticas
para producir fibras a una escala de nanémetros hasta micrometros, a partir de soluciones

poliméricas que entregan como producto final una membrana.

Esta técnica se lleva a cabo a través de la aplicaciéon de un alto voltaje a una solucién
polimérica o fundida, y la posterior formacién de un chorro de solucién que se estira y se
alarga por las fuerzas electrostaticas. A medida que el solvente se evapora, se forma una
fibra sélida con un diametro que puede variar desde unos pocos nanémetros hasta varios
micrometros. Las fibras resultantes tienen propiedades Unicas como alta area superficial,
alta relacion de aspecto y alta porosidad, y se utilizan en una amplia gama de aplicaciones,
incluyendo electrénica, foténica, tratamiento ambiental, generacién y almacenamiento de
energia, ingenieria biomédica e industria de la salud. El proceso de electrohilado es muy
importante, y el control de los diferentes parametros proporciona caracteristicas Unicas a

la fibra obtenida.

La obtencién de membranas elaboradas a partir de fibras en un proceso de

electrohilado en el cual se utiliza una solucién polimérica a base de PLA aborda diversos

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




: ¢ - UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE ' CATOLICA

TESIS UCSM -2 DE SANTA MARIA

problemas y condiciones, uno de ellos consiste en optimizar el proceso para generar
nanofibras de PLA y se va a emplear una maquina de electrohilado con un colector de tipo
rodillo como se muestra en la Figura 1.1, esto implica la precisa seleccidon de condiciones

de proceso y asegurar la estabilidad de la solucién de PLA durante todo el procedimiento.

Se realiza un monitoreo continuo y evaluacion del proceso de electrohilado mediante
microscopia Optica, lo que permite una observacion directa de las muestras y facilita la
identificacién de cambios necesarios en las condiciones y los pardmetros operativos del
proceso de electrohilado para lograr su maxima optimizacién, como sugiere Ribera et al.

(2015).

Figura1l.1 Esquema de maquina de electrohilado

Cono de Taylor
Inestabilidad

de azotamiento

/Bomba de jeringa

Fuente de alimentacién —
de corriente continua de | HVPC
alto voltaje Colector giratorio y

traslacional
— conectado a tierra

Nota: Adaptado del esquema de Sill y Von (2008)

Otro desafio relevante es la caracterizacién y la evaluacidon de la morfologia de las
nanofibras de PLA producidas por electrohilado, esto implica el desarrollo y la aplicacion
de métodos precisos y confiables para llevar a cabo dicha tarea. De acuerdo con Sdnchez
(2022), la produccidn de nanofibras a través del método de electrohilado es afectada por
los parametros operativos del proceso, las caracteristicas de la solucién utilizada y los

factores ambientales presentes durante su ejecucion.
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1.2. HIPOTESIS

Es posible obtener membranas conformadas por nanofibras de PLA mediante el uso
de una maquina de electrohilado, y que posteriormente éstas se puedan caracterizar

mediante microscopia electrénica de barrido (SEM).

1.3. OBIJETIVOS
1.3.1. Objetivo general

- Obtener y caracterizar membranas compuestas de nanofibras de PLA mediante un
proceso de electrohilado.

1.3.2. Objetivos especificos

- Obtener nanofibras de PLA mediante electrohilado.
- Determinar el rango de parametros dptimos para la obtencién de membranas de
nanofibras de PLA, a partir del analisis del cono de Taylor.

- Caracterizar la morfologia y diametro de las nanofibras de PLA a través de SEM.

1.4. JUSTIFICACION

A continuacidn, se detalla los motivos y razones de esta investigacion, las cuales estan

vistas desde 4 enfoques.

1.4.1. Tecnoldgica

La presente investigacion representa un aporte importante en términos tecnolégicos
ya que por medio de esta podremos entender de mejor manera y de forma mas precisa lo
que vienen siendo las nano y microfibras, ademds de marcar un antecedente para

posteriores investigaciones.

1.4.2. Social

El impacto que puede llegar a tener la realizacidon de esta investigacion recae en
futuras investigaciones que basadas en la informacién obtenida y caracterizada, puedan
redireccionar de una manera mas precisa sus enfoques y asi poder centrarse en

aplicaciones de distintos campos como el biomédico, textil y estructural mecanico.
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1.4.3. Ambiental

Partiendo de la premisa de que la presente investigacidn se desarrolla implementando
una técnica prometedora como lo es el electrohilado, sumado a la eleccidn de un polimero
biodegradable como el PLA (acido poli lactico), podemos afirmar que el impacto en temas
ambientales nos dejara un saldo positivo ya que posteriores investigaciones con un
enfoque totalmente direccionado podran obtener aplicaciones que reemplacen a los

polimetros no biodegradables.

1.4.4. Profesional

No se puede dejar de lado la justificaciéon profesional pues se trata de un tema
relativamente nuevo en el ambito nacional y podria ser de los primeros en realizar una
investigacion de este tipo para un trabajo de tesis, el incentivo para la realizacion del
presente documento es enorme ya que, al término de este, los tesistas obtendran el grado

de Ingeniero Mecdénico.

1.5. ALCANCES

Los alcances de esta primera investigacion se describen a continuacién:
- Obtencién de membranas de PLA mediante proceso de electrohilado.

- Caracterizacion de nanofibras de PLA mediante SEM.

1.6. LIMITACIONES

- Se limitara a realizar la caracterizacion morfolégica y dimensional de las nanofibras
de PLA, debido a la ausencia de mayores equipos y tipos de ensayo disponibles en
la Universidad y en el drea de investigacion local.

- Se realizard una cantidad determinada de pruebas debido a la innumerable
variacién de parametros operativos posibles.

- Las limitaciones tienen alcance en la eleccidon de material, se elige PLA debido a la

disponibilidad en el mercado.
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1.7. ANTECEDENTES

En el medio local no se encuentran mayores alcances que los de fabricacién de
maquinas de electrohilado, debido a esto la investigacion toma como antecedentes

bibliografia extranjera que se citara segln corresponda para poder proceder con la misma.
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CAPITULO Il

2. MARCO TEORICO

2.1. ELECTROHILADO

El electrohilado se define como una técnica de fabricacion de fibras que emplea
fuerzas eléctricas para estirar hilos cargados provenientes de soluciones de polimeros o
polimeros fundidos, cuyo proceso logra obtener didmetros de fibra en el rango de

nanometros hasta los micrometros.

Diversos factores, como el voltaje aplicado, la tension superficial, la conductividad
eléctrica, el peso molecular del polimero y la volatilidad del solvente influyen en la
morfologia y estructuracidon de las nanofibras. La manipulacién precisa de estos factores
confiere propiedades Unicas a las fibras producidas por electrohilado, resaltando la
importancia del control durante el proceso. Cabe destacar que los pardmetros de
disolucidn varian segun la combinacion especifica de polimero y solvente utilizados, segln

menciona Molfino et al. (2020).

En las dltimas décadas, la aplicacién mas comun de la técnica de electrohilado ha sido
la creacién de "scaffolds" o andamios celulares en el ambito de la ingenieria de tejidos. El
aumento de nuevos biomateriales obtenidos mediante electrohilado ha generado diversas

aplicaciones derivadas de sus propiedades singulares, como la elevada relacién de la
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superficie respecto al volumen, la porosidad, las propiedades fisicoquimicas y la
versatilidad de la técnica para el desarrollo de microfibras, como indica Molfino et al.

(2020).

De acuerdo con Molfino et al. (2020), el didmetro de las fibras producidas por
electrohilado estd intrinsecamente vinculado a los parametros de la solucién, siendo
criticos la concentracidn, viscosidad, conductividad de la solucién polimérica, asi como los
efectos dieléctricos del solvente; a estos se suman las variables inherentes al proceso

mismo.

2.1.1. Principios electro hidrodinamicos

El electrohilado es una técnica avanzada para la generacion de fibras, haciendo uso de
fuerzas eléctricas para producir hilos cargados a partir de soluciones poliméricas o
polimeros en estado fundido, resultando en didmetros de fibra en la escala de cientos de
nanémetros. La conformacion de las nanofibras se ve influenciada por diversos factores
como el voltaje aplicado, la tensidn superficial, la conductividad eléctrica, el peso molecular

del polimero y la volatilidad del solvente, segin menciona Molfino et al. (2020).

Esta metodologia ha encontrado aplicaciones destacadas en campos como la
ingenieria de tejidos, la administracion controlada de farmacos y la purificacidon de aire y

agua, como indican Contreras et al. (2023) y Molfino et al. (2020).

Los componentes esenciales de un sistema de electrohilado comprenden una fuente
de alto voltaje, una aguja especializada, un recolector y una solucién polimérica, como
sefiala Contreras et al. (2023). Para facilitar la formacién del cono de Taylor y la produccién
de fibras, la solucidon polimérica utilizada debe poseer una conductividad eléctrica
suficiente. Dicha conductividad esta determinada por la concentracién del polimero, la
temperatura y la presencia de aditivos conductores. Asimismo, la viscosidad de la soluciéon
polimérica debe ser ajustada para permitir la formacién del cono de Taylor y la produccién
de fibras, siendo esta viscosidad afectada por la concentracién de la solucidn, la

temperaturay la introduccion de aditivos viscosificantes, segun indica Molfino et al. (2020).
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a) Anadlisis de fuerzas electro hidrodinamicas

El estudio de las fuerzas electro hidrodinamicas en el proceso de electrohilado con PLA
es esencial para comprender la formacién de las fibras y para optimizar los pardmetros de
deposicion con el fin de obtener fibras que posean las propiedades deseadas. A

continuacion, se detalla brevemente cada una de las fuerzas involucradas en este analisis:

Fuerza eléctrica: Esta fuerza, primordial en la formacion del cono de Taylor, actua sobre la

solucién de polimero debido a la interaccion entre las cargas eléctricas presentes en la

soluciéon y el campo eléctrico aplicado.

Fuerza de Coulomb: Es la fuerza que opera entre las cargas eléctricas en la solucion de

polimero y la aguja de electrohilado. Su magnitud es proporcional al producto de las cargas

eléctricas e inversamente proporcional a la distancia entre ellas.

Fuerza de repulsion electrostatica: Esta fuerza impide que las cargas eléctricas en la

solucién de polimero se acumulen en un solo punto, manteniendo una distribucion

uniforme.

Fuerza de tensidn superficial: Actia en la superficie de la solucién de polimero, evitando

gue esta se rompa en gotas y contribuyendo a la formacion de fibras continuas.

Fuerza de viscosidad: Opera en la solucidn de polimero y evita que la solucion se estire

excesivamente, previniendo la ruptura.

El didametro de las fibras obtenidas por electrohilado estd influenciado por pardmetros
de solucién clave, tales como la concentracién, viscosidad, conductividad de la solucién
polimérica y los efectos dieléctricos del solvente. La porosidad de las fibras puede ser
ajustada mediante la seleccion y control de los pardmetros de solucién y proceso, de
acuerdo con lo mencionado por Sanchez (2022). Para mejorar la resistencia a la traccién y
elasticidad de las fibras, se puede optar por la seleccién cuidadosa de polimeros y la

optimizacién de los parametros de proceso, como sugiere Calzén (2016).

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




=% - UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM DE SANTA MARIA

El analisis de las fuerzas electro hidrodindmicas resulta crucial para la optimizacion de
los parametros de deposicién en la concepcion de recubrimientos nanoestructurados con

aplicaciones biomédicas, como indica Molfino et al. (2020).
b) Ingenieria de procesos para obtener propiedades mecanicas deseadas
Para alcanzar las propiedades mecanicas deseadas en el proceso de electrohilado con

PLA, se pueden seguir las siguientes etapas:

Eleccion de materiales: Segun Espinoza (2016), la seleccidon de materiales es crucial en el

proceso de electrohilado. EI PLA, un polimero biodegradable y biocompatible, es
comunmente empleado en aplicaciones médicas e ingenieria de tejidos debido a sus
caracteristicas mecdnicas y bioldgicas. De acuerdo con Arroyave (2020), es posible mejorar
las propiedades mecdnicas del PLA al agregar materiales, al no ser este el caso, se trabaja

Unicamente con PLA.

Preparacion de la solucidon polimérica: La solucidon se elabora disolviendo el PLA en un

solvente adecuado, por ejemplo, el cloroformo o tetrahidrofurano (THF), como menciona
Espinoza (2016). La concentracién de la soluciéon de polimero y la proporciéon entre el
polimero y el solvente son factores criticos que influyen en las caracteristicas y propiedades
de las fibras electrohiladas, segun refiere Arroyave (2020). En el caso de esta investigacion,
se elige el cloroformo como solvente y se selecciona concentraciones diferentes con el
objetivo de encontrar parametros operativos y resultados cercanos a lo ideal en el proceso

de obtencion de membranas de PLA.

Electrohilado: Segun Espinoza (2016), este proceso implica la extrusion de la solucién de
polimero a través de una aguja cargada eléctricamente para formar fibras ultrafinas. Los
aspectos como la distancia entre la aguja y el colector, la velocidad de rotacion del colector
y la tasa de flujo de la solucién de polimero también afectan las propiedades mecanicas de

las fibras electrohiladas, como indican Roa (2017), Arroyave (2020) y Diaz (2015).

Tratamiento post-electrohilado: Para mejorar las propiedades mecanicas de las fibras

electrohiladas, se emplea un tratamiento post-electrohilado, como el tratamiento térmico
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o de vapor, como sugiere Espinoza (2016). El tratamiento térmico optimiza la cristalinidad
del PLA, mientras que el tratamiento de vapor mejora la porosidad de las fibras, como

indica Dominguez (2021).

Es esencial considerar que estos pasos pueden variar segun la aplicacion especifica de
las fibras electrohiladas, en esta investigacion no haremos uso de un tratamiento post-
electrohilado ya que el objetivo principal es la caracterizacidn de las fibras para identificar

la morfologia y el diametro de éstas.

2.1.2. Diseiio y control del proceso de electrohilado para la obtencién de membranas

a) Estrategias de ingenieria para ajustar parametros operativos

Las estrategias de ingenieria para realizar el ajuste de dptimos parametros operativos
para la obtencion de membranas mediante electrohilado, pueden variar segun el contexto
de aplicacidon. A continuacién, se mencionan algunas estrategias altamente usadas para

realizar estos ajustes.

Identificacion de las caracteristicas del proceso: Es un paso fundamental donde es crucial

definir los pardmetros y establecer estrategias de control para el proceso de electrohilado,
como indican Davila y Tobacia (2016). Este enfoque permite la determinacién de los

parametros operativos éptimos para el proceso de electrohilado.

Optimizacion de los parametros del proceso: Abarca aspectos como la velocidad de

rotacién del colector de tipo rodillo, la distancia entre la aguja y el rodillo, el caudal de
inyeccion de la solucién y la concentracion de dicha soluciéon, como menciona Meluci
(2022). La mejora de estos parametros contribuye a la uniformidad y una mayor calidad de

las fibras electrohiladas.

Configuracion del proceso de electrohilado: La distancia entre la aguja y el rodillo, la

velocidad de rotacion del rodillo y el caudal de inyeccién de la solucién ejercen también

una influencia significativa en las propiedades mecdnicas de las fibras electrohiladas.
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Ajustar estos parametros de manera adecuada y precisa resulta crucial para obtener fibras

que sean uniformes y de alta calidad.

Es imperativo destacar que los pardmetros operativos para el proceso de electrohilado
se deben ajustar cuidadosamente para garantizar la obtencion de fibras electrohiladas
uniformes y de alta calidad. Ademads, se debe considerar factores como la identificacion de
las caracteristicas del proceso, la optimizacién de los parametros del proceso, la

configuracion del electrohilado y la implementacion de un sistema de control automatico.

En la busqueda de bibliografia que contenga informacidon detallada acerca de los
parametros ideales para la obtencion de membranas de PLA se inicia con una preparacion
de la solucion polimérica a un porcentaje de 13%, también se observa que trabaja con 20
kV en la fuente de alimentacion y un caudal de inyeccién de 3 mL/h para una aguja de 0,6
mm de didmetro, como sugiere Persona-Baez et al. (2020). Estos datos son el punto de
partida para el ajuste de parametros operativos de la maquina y posterior obtencion de las

membranas.

2.2. CARACTERISTICAS Y ADAPTABILIDAD DEL PLA

Las caracteristicas de termoplasticidad y biodegradabilidad como dos principales
caracteristicas del PLA se puede identificar que este polimero ofrece una variedad de
propiedades desde su estado amorfo hasta cristalino. La pureza estereoquimica del PLA
impacta su estructura cristalina y propiedades, con un punto de fusién alrededor de 180 °C

para el PLA altamente puro.

El PLA muestra baja solubilidad en varios solventes, lo que lo hace seguro para su uso.
Ademads, se ha demostrado que tiene propiedades de barrera preferenciales para gases
como nitrégeno, didxido de carbono y metano, siendo una opcién robusta y biodegradable

para reemplazar peliculas plasticas petroquimicas.

Aunqgue el PLA posee buenas propiedades biocompatibles y de estiramiento, se

exploran mejoras, como la hidrofobicidad, mediante métodos efectivos. La incorporacion
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de aditivos modificados y la formacidn de nanocompuestos se han investigado para

mejorar las propiedades del PLA.

Segun Campozano y Riera (2022), el control de la cristalinidad del PLA es crucial tanto
para su temperatura de utilidad como para su tiempo de degradacién, que varia de 6 meses
a 2 anos en el medio ambiente, dependiendo de factores como tamaiio, forma, isomeria y

temperatura del articulo

2.2.1. Analisis de las propiedades del PLA

El 4cido polilactico (PLA) es un biopolimero termoplastico que presenta una estructura
molecular Unica que le otorga propiedades quimicas, fisicas y térmicas especificas. Estas
caracteristicas tienen un impacto considerable en la ingenieria de materiales,
especialmente en campos como las aplicaciones biomédicas y de envasado. A

continuacion, se detalla lo mas significativo de sus propiedades.

a) Estructura molecular del PLA

El PLA se encuentra facilmente disponible en el mercado, lo que simplifica su
adquisicidn y resulta ventajoso para la investigacién y desarrollo en electrohilado. La
accesibilidad a gran escala de este biopolimero posibilita su aplicacidon en una variedad de

proyectos y usos.

b) Propiedades quimicas del PLA

Biodegradable y biocompatible, estas caracteristicas hacen del PLA un polimero apto
para aplicaciones biomédicas. Ademads, presenta propiedades de barrera al agua y al
dioxido de carbono, lo que lo convierte en un material de envasado atractivo, aunque su

barrera al oxigeno es ligeramente menos efectiva.

c) Propiedades mecanicas del PLA
Aunque el PLA comparte propiedades mecdnicas similares con los polimeros
petroquimicos, su elongacion es reducida. Esta caracteristica puede ajustarse durante la

polimerizacién o mediante modificaciones posteriores, como la adicién de plastificantes.
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d) Propiedades térmicas del PLA
Con una temperatura de transicion vitrea (Tg) de alrededor de 60-65 °C y una
temperatura de fusién (Tm) de aproximadamente 170-180 °C, las propiedades térmicas del

PLA afectan su procesabilidad y estabilidad.

El impacto del electrohilado en la ingenieria de materiales viene siendo prometedor
ya que ha demostrado gran avance en aplicaciones biomédicas y de envasado debido a su
estructura molecular y sus propiedades quimicas, fisicas y térmicas. Su biodegradabilidad
y biocompatibilidad lo posicionan como una alternativa sostenible a los polimeros

petrogquimicos en diversas aplicaciones.

2.2.2. Consideraciones en la eleccion del PLA

a) Disponibilidad en el mercado

El PLA es ampliamente accesible en el mercado. Su disponibilidad a escala comercial
facilita su adquisicidn, lo que resulta beneficioso para la investigacion y desarrollo del
electrohilado. La facilidad para obtener este biopolimero permite su uso en diversas

aplicaciones y proyectos.

b) Biodegradable y sostenible

El PLA, un biopolimero obtenido de fuentes renovables como el almidén de maiz o la
cafia de azlcar, es atractivo debido a su origen biodegradable y sostenible. Este aspecto lo
convierte en una eleccion destacada y atractiva para su uso en esta investigacion ya que la
sostenibilidad y la minimizacién del impacto ambiental son aspectos fundamentales,
especialmente en un contexto actual en el que la conciencia ambiental estd en constante

aumento.

c) Compatibilidad con disolventes comunes

El PLA exhibe compatibilidad con varios disolventes comunes utilizados en procesos
de electrohilado, como el cloroformo o tetrahidrofurano (THF). Esta caracteristica facilita
la preparacién de soluciones a base de PLA para el proceso de electrohilado, ya que el

acceso a disolventes como el cloroformo no presentan restricciones estrictas para su
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adquisicidén, proporcionando flexibilidad en la eleccidn de disolventes segun los requisitos

especificos del proyecto.

d) Versatilidad y ajuste de propiedades

El PLA exhibe versatilidad y la capacidad de modificar sus propiedades al seleccionar
entre diferentes estereoisémeros (L, D, o DL), lo que incide en la estructura y, por
consiguiente, en las propiedades del producto final. Esta flexibilidad posibilita ajustar las
caracteristicas del PLA de acuerdo con los requisitos especificos de las aplicaciones en el
proceso de electrohilado. Al tratarse de primeros ensayos de obtencién de membranas por

electrohilado, la eleccién de PLA se hara por la disponibilidad actual del mercado.

e) Aplicaciones biomédicas y de envasado

El PLA es ampliamente utilizado en aplicaciones biomédicas, como suturas, implantes
y liberaciéon controlada de farmacos. Ademds, sus propiedades de barrera lo hacen
atractivo en aplicaciones de envasado. La versatilidad del PLA lo convierte en una opcion
atractiva ya que este primer ensayo representa un gran precedente para posteriores

investigaciones.

f) Efectos positivos en el entorno
La biodegradabilidad del PLA, junto con su obtencidn a partir de recursos renovables,
contribuye a la reduccién de residuos plasticos y al impacto ambiental. Utilizar PLA en

electrohilado alinea los procesos de fabricacion con consideraciones medioambientales.

g) Aprobaciones regulatorias

El PLA ha sido aprobado por diversas agencias reguladoras para su uso en aplicaciones
médicas y de envasado. Esto proporciona una base sélida para la confianza en su seguridad
y conformidad con los estandares de calidad, factores esenciales al seleccionar materiales

para electrohilado.
En resumen, la justificacién del PLA como material para realizar los ensayos de

electrohilado se fundamenta en su disponibilidad en el mercado, compatibilidad con

disolventes, sostenibilidad, versatilidad, aplicaciones diversas y su contribucién positiva al
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entorno, respaldada por aprobaciones regulatorias. Estas caracteristicas hacen del PLA una
eleccién solida y prometedora para proyectos de electrohilado en diversos campos de

aplicacion.

2.3. OPTIMIZACION DEL PROCESO DE ELECTROHILADO

La seleccion de pardmetros mediante el método experimental de prueba y error se
justifica plenamente debido a que se trabaja con una maquina nueva. Dada la novedad del
equipo, carecemos de datos histdricos o pautas establecidas que guien la configuracion de
los parametros operativos para obtener un proceso y resultados de buena calidad. En este
contexto, el enfoque experimental se convierte en una herramienta esencial para explorar

y determinar los valores dptimos.

Este método posibilita una adaptacién dindmica a las particularidades de la maquina,
considerando que cada equipo puede tener variaciones sutiles y caracteristicas Unicas. La
prueba y error ofrece la flexibilidad necesaria para ajustar y optimizar los pardmetros de
acuerdo con las respuestas especificas que observamos durante los ensayos preliminares.
Ademas, permite comprender de manera mas profunda la interaccidén entre los diversos

factores y como influyen directamente en el proceso.

Es crucial destacar que este enfoque experimental no solo proporciona informacién
valiosa sobre los parametros éptimos para la mdquina en cuestidn, sino que también
contribuye a la acumulacién de conocimientos que resulten utiles para los siguientes
ajustes y mejoras en el proceso de obtencién de membranas. En ultima instancia, esta
estrategia establece una base sdlida para la optimizacidn continua a medida que

adquirimos experiencia con la nueva maquina.

2.3.1. Uso de herramientas de ingenieria para la optimizacion continua del proceso

La implementaciéon de balanzas digitales de alta precisidn y pipetas graduadas, en el
proceso de disolucidn de PLA en cloroformo con concentraciones especificas de 10% (p/v),

13%(p/v) y 18%(p/v), se justifica por la necesidad de garantizar la reproducibilidad y
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consistencia en la preparacién de las soluciones precursoras. Las balanzas digitales
desempefian un papel fundamental al medir con exactitud las cantidades especificas de
PLA y cloroformo, asegurando la proporcion adecuada de los componentes y la
uniformidad en cada lote de solucidn. Esta precisidn es critica para el éxito del proceso de
electrohilado, donde incluso pequenas variaciones en la concentracion pueden tener un

impacto significativo en las propiedades finales de las nanofibras.

Adicionalmente, el uso de pipetas graduadas tiene un papel crucial al garantizar la
dosificacién precisa de los componentes que conforman la solucién polimérica. Un correcto
uso de las pipetas graduadas asegura que las cantidades especificas de cada componente
sean exactas, y asi minimizar las variaciones en la concentracién y mejorar la consistencia
del proceso. Este nivel de precision es esencial para la reproducibilidad del proceso de
electrohilado, ya que la uniformidad en la dosificacién contribuye directamente a la calidad

y funcionalidad de las fibras resultantes en el proceso de electrohilado.

Finalmente, el agitador magnético desempefia un papel crucial en la disolucion y
homogeneizacion efectiva de las soluciones, esto contribuye a la obtencidon de mezclas
uniformes y elimina posibles gradientes de concentracién. La accidn constante y controlada
del agitador magnético asegura que los componentes se dispersen de manera completa,
optimizando asi la interaccion molecular entre PLA y cloroformo. Esta homogeneidad
resulta esencial para obtener soluciones consistentes, un requisito fundamental para el

éxito del proceso de electrohilado.

2.3.2. Monitoreo continuo y control del proceso

La necesidad de un control constante en la inyeccion de la solucion polimérica en la
maquina de electrohilado se justifica debido a la acumulacion peridédica de material en la
boquilla de la aguja de inyeccidn. Este fendmeno, que requiere asistencia manual, tiene
implicaciones directas en la continuidad y la calidad del proceso. La acumulacién de
material en la boquilla puede resultar en interrupciones no programadas, en consecuencia,

afectar la uniformidad de las fibras electrohiladas. Por lo tanto, el control constante del
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proceso es esencial para evitar estas obstrucciones y garantizar un funcionamiento optimo

y eficiente.

Ademas, es crucial reconocer la naturaleza de este control debido a que los ensayos
tienen una duracion promedio de 3 horas. La intervencion manual periddica, ademas de
interrumpir el flujo de trabajo, agrega una carga adicional a la operacidn y puede impactar

la productividad general y la calidad del proceso de electrohilado.

La implementacidn de un sistema de monitoreo constante y, posiblemente, la limpieza
con tecnologias automatizadas puede reducir la necesidad de intervenciones manuales
frecuentes, esto podria mejorar la eficiencia del proceso y la evaluacidn de otros aspectos

criticos en la investigacidon asociada al electrohilado.
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CAPITULO 1l

3. PROCEDIMIENTO METODOLOGICO

3.1. ETAPAS DEL PROCESO DE INVESTIGACION

Esta investigacion estd enfocada en la obtencién de membranas poliméricas a partir
de nanofibras de PLA, por lo tanto, se establecen cuatro principales etapas secuenciales
que vinculan la terminacidn de cada una para el desarrollo de la siguiente. A continuacion,

se detalla estas etapas esquematizadas de forma secuencial en la Figura 3.1.

Estudio del arte sobre electrohilado y PLA: Esta etapa se enfoca en estudiar los

antecedentes sobre el proceso de electrohilado, las caracteristicas mas representativas del
acido polilactico y como diluir dicho polimero para su posterior uso en el proceso de

electrohilado.

Preparacién de solucién polimérica a base de PLA: En esta etapa se realiza el proceso de

dilucién de PLA en cloroformo, segun lo investigado en la etapa previa, con el fin de usar

esta solucién en el proceso de electrohilado.

Ensayos para obtencién de membranas: Esta etapa de la investigacion se subdivide en:

- Ensayos preliminares para el ajuste y optimizacidon de pardmetros operativos de la

maquina de electrohilado.
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- Ensayos finales para la obtencién de membranas.

Caracterizacion de membranas: En esta etapa se caracteriza las membranas obtenidas en

los ensayos finales, mediante microscopia electrénica de barrido (SEM), que proporciona
imagenes que sirven para evaluar la morfologia y el diametro de las fibras que conforman

la estructura interna de las membranas.

Figura 3.1 Etapas de la investigacion para la obtencidn de membranas por electrohilado

OBTENCION DE MEMBRANAS A
PARTIR DE NANOFIBRAS DE PLA

Estudio del arte sobre electrohilado y
PLA

Preparacion de solucion polimérica a
base de PLA

Ensayos para obtencion de
membranas

Caracterizacion de membranas

3.2. PREPARACION DE SOLUCION POLIMERICA

Segln Persona-Baez et al. (2020), el proceso para la obtencidn de una solucién

polimérica a base de PLA consiste en diluir PLA en cloroformo.

En esta investigacidn se va a trabajar con 3 soluciones poliméricas a base de PLA a 3
diferentes concentraciones de 10%(p/v)., 13%(p/v). y 18 % (p/v) respectivamente, esto
comprende diluir 10, 13 y 18 gramos de PLA respectivamente en 100 mL de cloroformo,

como indica Skoog et al. (2014).
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Para llevar a cabo el proceso de dilucidn de PLA, a una concentracién especifica, en

cloroformo se realizan los siguientes pasos de forma secuencial:

Realizar el pesaje de PLA en una balanza electrdnica.

Lavar, limpiar y dejar secar la pipeta graduada y el frasco autoclavable.

Medir 100 mL de cloroformo en la pipeta graduada.

Verter el cloroformo y el PLA en el frasco autoclavable y tapar el frasco.

Posicionar el frasco autoclavable sobre el agitador magnético.

Iniciar el proceso de agitacion magnética durante el tiempo y condiciones

operativas de agitacion preestablecidas.

Segln Persona-Bdez et al. (2020), para el proceso de dilucidn de PLA en cloroformo a

una concentracion especifica, ya sea una concentracion de 10%, 13% o 18 % (p/v), se debe

mantener en agitacion magnética la solucion contenida en el frasco autoclavable a 500

RPM durante 120 minutos a una temperatura ambiente que oscile entre 20 °C y 24 °C,

como se puede observar en la Figura 3.2.

Figura 3.2  Agitacion magnética de solucién polimérica a base de PLA
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Posteriormente, cuando el PLA se haya diluido en su totalidad se afiade a la solucién
contenida en el frasco, 2 mL de etanol con una pureza del 95%, como sugiere Persona-Baez
et al. (2020). Por lo tanto, para mezclar el etanol con la solucién polimérica debemos seguir
los siguientes pasos:

- Medir 2 mL de etanol en una jeringa limpia.

- Destapar el frasco autoclavable.

- Verter los 2 mL de etanol en el frasco.

- Tapar el frasco autoclavable.

Al finalizar los pasos previos, para mezclar el etanol en la soluciéon polimérica se
posiciona nuevamente el frasco sobre el agitador magnético y se mantiene la solucién en
agitacién magnética a 500 RPM durante 5 minutos a una temperatura ambiente que oscile

entre 20 °Cy 24 °C.

Finalizado el proceso de agitacion, se vierte y almacena la solucién polimérica en un
frasco de vidrio, limpio de impurezas, y se etiqueta con la concentracion especifica que
contiene y los parametros de agitacion de dicha solucion como se puede observar en la

Figura 3.3.

Figura 3.3  Frascos de vidrio con soluciones poliméricas de PLA
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3.3. OPERACION Y USO DE MAQUINA DE ELECTROHILADO

El proceso de electrohilado cuyo objetivo final es la obtencién de membranas de PLA,
tiene como base hacer uso de la maquina de electrohilado y trabajar correctamente con
sus diversos parametros operativos, por lo tanto, en la Figura 3.4. se muestra una foto
general de dicha maquina y a continuacion se detallan los parametros operativos que se

pueden modificar en la ejecucidn del proceso de electrohilado:

Voltaje.

- Caudal.

- Distancia y angulo de inyeccién.

- Calibre de aguja de inyeccidn.

- Velocidad de rotacién del colector tipo rodillo.
- Desplazamiento horizontal de jeringa.

- Temperatura.

- Ventilacién.

Figura 3.4 Maquina de electrohilado
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3.3.1. Procedimiento de uso de maquina de electrohilado

Asi mismo, conociendo las caracteristicas de la maquina de electrohilado, se debe
ejecutar su operacién. A continuacién, se describe un instructivo que contiene el paso a

paso para hacer uso de la maquina y de esta forma obtener las membranas de PLA:

Paso 01: Conectar la maquina de electrohilado, el elevador de potencia y el controlador de

las bombas de inyeccién a la fuente de alimentacion.

Paso 02: Encender el dispositivo controlador de las bombas inyectoras que permite
establecer el caudal de inyeccién como se observa en la Figura 3.5. En éste se debe
modificar la distancia a recorrer por la bomba inyectora, asi como seleccionar la bomba con

la que se va a trabajar en la prueba.

Figura 3.5 Configuracion del controlador de bombas
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Paso 03: Cortar una ldmina de papel aluminio cuya medida es acorde al ancho del colector
tipo rodillo. Posteriormente cubrir el rodillo con dicha lamina como se observa en la Figura

3.6.
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Paso 04: Establecer la velocidad de giro (RPM) del colector tipo rodillo como se observa en

la Figura 3.7.

Figura 3.7 Configuracion de la velocidad del colector tipo rodillo
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Paso 05: Establecer la velocidad de avance del tornillo sin fin que permitird el

desplazamiento horizontal de la jeringa de inyeccidn como se observa en la Figura 3.8.

Figura 3.8 Configuracion de la velocidad de desplazamiento horizontal

iSRSl i s 0 —

Paso 06: Llenar la jeringa con la solucion polimérica de acuerdo con el volumen que se
planea ensayar. Luego instalar en la boquilla de la jeringa el adaptador para conectar la
manguera y finalmente instalar la jeringa sobre la bomba de inyecciéon previamente

seleccionada como se observa en la Figura 3.9.

Figura 3.9 Instalacién de jeringa y accesorios
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Paso 07: Elegir el calibre de aguja a utilizar e instalar en la aguja el adaptador para conectar
la manguera, luego se debe cortar la cantidad de manguera a utilizar y conectar el
adaptador de la aguja a uno de los extremos de la manguera. Finalmente instalar la aguja
sobre el pedestal de posicionamiento y conectar el otor extremo libre de la manguera al

adaptador de la jeringa como se observa en la Figura 3.10.

Figura3.10 Instalacion de aguja y conexidon de manguera a jeringa

Paso 08: Establecer el angulo en el que la jeringa inyectara la solucién sobre el colector tipo
rodillo y establecer la distancia entre la aguja y el colector como se observa en la Figura

3.11.

Figura 3.11 Instalacion de aguja y conexidon de manguera a jeringa
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Paso 09: Instalar el conector tipo cocodrilo sobre la aguja de la jeringa como se observa en

la Figura 3.12.

Figura 3.12  Conector tipo cocodrilo sobre la aguja de inyeccidn

Paso 10: Iniciar el sistema de rotacidn del colector tipo rodillo, luego iniciar sistema de
desplazamiento lateral (tornillo sin fin), finalmente cerrar las puertas de la cdmara como se

observa en la Figura 3.13.

Figura 3.13  Camara de mdquina de electrohilado con puertas cerradas

\

T
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Paso 11: Encender el elevador de tension, graduar el voltaje definido para el ensayo con la
perilla en el exterior del equipo y observar el nivel de tension en el display del elevador,
tener en cuenta que la unidad estd en kV, luego iniciar con el avance automatico de las

bombas de inyeccién previamente seleccionada como se observa en la Figura 3.14 y 3.15.

Figura 3.14  Graduacion de voltaje en elevador de tension

Figura 3.15 Display con avance automatico de la bomba de inyeccion
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Paso 12: Mantener en observacion el proceso de electrohilado para verificar la correcta
formacion del cono de Taylor como se observa en la Figura 3.16. Es muy importante no
tener contacto fisico directo con el conector tipo cocodrilo o el colector tipo rodillo durante
la operacion de electrohilado, inclusive mientras el elevador de tensién se encuentre
operando, ya que se expone a riesgo de electrocucion. Si necesita limpiar la boquilla de la

aguja, utilizar el limpiador de plastico que se observa en la Figura 3.17.

Figura3.16  Proceso de electrohilado al interior de la cdmara

Figura 3.17 Limpiador de plastico
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Paso 13: El proceso de electrohilado termina cuando se observa que no existe inyeccion de

solucién polimérica a través de la aguja de la jeringa.

Paso 14: Apagar el elevador de tension y detener el avance automdtico de la bomba de

inyeccion en el display del controlador de bombas como se observa en la Figura 3.18.

Figura 3.18 Display que muestra la opcion de detenido de la bomba de inyeccidon
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Paso 15: Abrir las puertas de la cdmara de la maquina de electrohilado, luego apagar el
colector tipo rodillo y el sistema de desplazamiento horizontal de la jeringa como se

observa en la Figura 3.19.

Figura 3.19  Apertura de puertas y finalizacién del proceso de electrohilado
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Paso 16: Retirar la [ldmina de papel aluminio cubierta de la membrana de PLA del colector
tipo rodillo como se observa en la Figura 3.20. Hacer limpieza del interior de la cdmara y

finalmente desconectar todos los equipos de la maquina de electrohilado.

Figura3.20 Lamina de papel aluminio cubierta de membrana hecha de nanofibras

):‘

3.4. METODOS DE CARACTERIZACION DE MEMBRANAS DE PLA

Finalizado el proceso de electrohilado y obtenidas las membranas de PLA, se realiza la

caracterizacion de estas.

El proceso de caracterizacion de las membranas de PLA estd enfocado en evaluar
mediante microscopia las siguientes caracteristicas:
- Diametro de las fibras en las membranas de PLA.

- Disposicién de las fibras en las membranas de PLA.

Los métodos para evaluar las caracteristicas previamente descritas son mediante
microscopia, y son los siguientes:
- Microscopia digital.

- Microscopia electrénica de barrido.
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3.4.1. Caracterizacidn por microscopia digital

Este método de microscopia tiene como objetivo permitir la visualizacién preliminar
del diametro de las fibras de PLA, la disposicidén y la forma en la que se agrupan para formar

las membranas obtenidas del proceso de electrohilado.

El microscopio digital para usar en esta etapa de preseleccién es del tipo binocular de
la marca EUROTECH y modelo DN-117M con magnificaciones de 10X, 40X y 100X cuyos
pardmetros operacionales son los siguientes:

- Cabezal binocular rotativo a 360 grados.

- Lampara LED de 3V/10W con brillo ajustable.

- Rango de enfoque de 30 mm.

- Filtro de luz verde.

El uso de este microscopio digital permite evaluar en primera instancia y de forma
mediata los resultados obtenidos en el proceso de electrohilado y asi preseleccionar las
membranas que seran derivadas al método de microscopia electrénica de barrido para un

estudio mas profundo de las nanofibras de PLA.

3.4.2. Caracterizacidn por microscopia electrénica de barrido

Este método corresponde a la etapa final de la caracterizacion de las membranas de

PLA obtenidas del electrohilado.

El microscopio electrdnico de barrido que se va a usar en esta etapa es el modelo EVO
10MA CARL ZEISS cuyos parametros de analisis son los siguientes:

- Software: SmartSEM ZEISS.

- Voltaje: 20 kV.

- Detector: Electrones secundarios.

- Modo: Alto vacio.

- Recubierta: Oro-Paladio.
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En esta etapa se va a seleccionar seis membranas de PLA mas representativas del total
de 18 ensayos. Estas muestras seran sometidas a diferentes magnificaciones de 500X,
2000X y 5000X con el objetivo de verificar las siguientes caracteristicas:

- Minimo diametro de fibra dentro de la membrana de PLA.

- Maximo diametro de fibra dentro de la membrana de PLA.

- Distribucidon de las nanofibras de PLA en la estructura de la membrana.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS

4.1. RESULTADOS PRELIMINARES

Esta etapa de la investigacidon tiene como objetivo encontrar dptimos pardmetros
operativos para realizar el ensayo de electrohilado, asi mismo, evaluar en primera instancia
las membranas obtenidas de estos ensayos. De esta forma validar o descartar parametros

operativos y membranas obtenidas en el proceso de electrohilado.

Asi mismo, en etapa se va a realizar diversas pruebas operativas con tres soluciones

poliméricas a base de PLA de diferentes concentraciones al 10%(p/v), 13% (p/v) y 18% (p/v).

4.1.1. Pruebas preliminares y resultados ideales del proceso de electrohilado

Las pruebas preliminares tienen como objetivo encontrar dptimos parametros
operativos para el proceso de electrohilado y obtener resultados que cumplan con las
siguientes exigencias y condiciones operativas:

- Condiciéon 1: Una adecuada formacion del cono de Taylor.

- Condicion 2: Una correcta y uniforme distribucién del material polimérico en la

superficie de papel aluminio que recubre el colector tipo rodillo.

- Condicion 3: Evitar la excesiva acumulacién de solucidn polimérica en la aguja de

inyeccion.
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Asi mismo, con las condiciones y exigencias operativas establecidas anteriormente se
define también las siguientes exigencias en la membrana de PLA obtenida al finalizar el
proceso de electrohilado:

- Textura superficial de la membrana no excesivamente plastificada.

- Membrana permeable a cierto grado.

4.1.2. Ensayos preliminares con soluciones poliméricas a base de PLA

Se cuenta con 3 soluciones poliméricas de diferente concentracidn al 10%(p/v), 13%
(p/v) y 18% (p/v) respectivamente. Para cada concentracidn en particular se va a realizar
un primer ensayo con parametros preestablecidos que son el punto de partida de esta
investigacion. Los parametros operativos iniciales para el proceso de electrohilado de cada
uno de estos ensayos seran los siguientes, como sugiere Persona-Baez et al. (2020).

- Elevador de potencia en 20 kV.

- Caudal de inyeccién de solucién a 3mL/h.

- Lavelocidad del colector giratorio en 200 rpm.

- Didmetro de aguja de inyeccidon de 0.6 mm, equivalente al calibre 23G.

- La camara de trabajo establecida a temperatura de ambiente y a la humedad

relativa del ambiente.

Se va a realizar tres ensayos por cada solucién polimérica, considerando que se
dispone de tres diferentes concentraciones al 10%(p/v), 13% (p/v) y 18% (p/v) se va a

realizar nueve ensayos preliminares en total.

En cuanto a los parametros operativos de distancia de inyeccién, desplazamiento

lateral de la jeringa y el uso del sistema de ventilacion, sera distinto en cada ensayo.

a) Ensayos con solucion polimérica a una concentracion de 10% (p/v)
Los ensayos realizados con esta solucién polimérica tienen diferentes pardmetros

operativos que se detallan a continuacion.
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Ensayo 01: En este ensayo se van a usar 5 mL de soluciéon polimérica de PLA y los
parametros operativos se detallan en la Tabla 4.1. Durante el proceso de electrohilado de
este ensayo, se observa que el cono de Taylor es inexistente, se genera acumulacién de
solucidn polimérica en la aguja de inyeccién, como se observa en la Figura 4.1, y la solucién
que se inyecta a través de la aguja en algunas ocasiones es atraida en forma de gotas hacia
el colector como se observa en la Figura 4.2. Por lo tanto, la deposicion del material sobre

el papel aluminio es casi nula.

Tabla4.1 Descripcién de parametros y condiciones operativas del ensayo 01

CONCENTRACION 10% UNIDAD
1 | Voltaje 20 kv
2 | Caudal 3 mL/h
3 | Calibre de aguja 23G (0,6 mm)
4 | Distancia de inyeccion 120 mm
5 | Velocidad de colector 200 RPM
6 | Desplazamiento lateral 100 mm/min
7 | Temperatura 21,4 hasta 24,7 °C
8 | Humedad relativa 20,1 hasta 23,3 %
9 | Ventilacion Encendida

Figurad4.1 Cono de Taylor inexistente en aguja de inyeccién
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Ensayo 02: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucidon polimérica de PLA y los
pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.2. En el desarrollo de este ensayo se
observa que el cono de Taylor es inexistente, se genera excesiva acumulacién de la soluciéon
polimérica en la aguja de inyeccién y la deposicién del material sobre el papel aluminio es
baja, en pocas ocasiones se observa a la solucidn ser atraida en forma de gotas o en forma

de hilo constante tal como se observa en la Figura 4.3.

Tabla4.2 Descripcién de parametros y condiciones operativas del ensayo 02

CONCENTRACION 10% UNIDAD
1 | Voltaje 30 kv
2 | Caudal 4 mL/h
3 | Calibre de aguja 25G (0,5 mm)
4 | Distancia de inyeccién 100 mm
5 | Velocidad de colector 300 RPM
6 | Desplazamiento lateral 200 mm/min
7 | Temperatura 20,9 hasta 23,8 °C
8 | Humedad relativa 30 %
9 | Ventilacion Apagada

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




w==. UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE - i CATOLICA

TESIS UCSM —2  DE SANTA MARIA

A%

Ensayo 03: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucién polimérica de PLA y los
pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.3. En el desarrollo de este ensayo se
observa que el cono de Taylor es estable, se genera poca acumulacién y desechos de
solucidn polimérica a través de la aguja de inyeccion, y la deposicion del material sobre el

papel aluminio es estable tal como se observa en la Figura 4.4.

Tabla4.3 Descripcién de parametros y condiciones operativas del ensayo 03

CONCENTRACION 10% UNIDAD
1 | Voltaje 10 kv
2 | Caudal 1 mL/h
3 | Calibre de aguja 25G (0,5 mm)
4 | Distancia de inyeccion 80 mm
5 | Velocidad de colector 100 RPM
6 | Desplazamiento lateral 300 mm/min
7 | Temperatura 20,9 hasta 23,8 °C
8 | Humedad relativa 20,1 hasta 23,3 %
9 | Ventilacion Encendida
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Figura4.4 Formacién del cono de Taylor

b) Ensayos con solucidn polimérica a una concentracién de 13% (p/v)
Se realizan 3 ensayos de electrohilado con esta solucién polimérica, éstos tienen

pardametros operativos distintos que se detallan a continuacion.

Ensayo 04: En este ensayo se van a usar 5 mL de soluciéon polimérica de PLA y los
pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.4.Durante el proceso de electrohilado de
este ensayo, se observa que el cono de Taylor es muy irregular y por momentos inexistente,
se genera goteo de solucidn polimérica en la aguja de inyeccién y la deposicion del material
sobre el papel aluminio es regular, pero no uniforme debido a que se observa a la solucion
ser atraida en forma de gotas y en forma de hilo hacia el colector de rodillo como se observa

en la Figura 4.5.

Tabla4.4 Descripcion de parametros y condiciones operativas del ensayo 04

CONCENTRACION 13% UNIDAD
1 | Voltaje 20 kv
2 | Caudal 3 mL/h
3 | Calibre de aguja 23G (0,6 mm)
4 | Distancia de inyecciéon 100 mm
5 | Velocidad de colector 200 RPM
6 | Desplazamiento lateral 100 mm/min
7 | Temperatura 19,8 hasta 24,5 °C
8 | Humedad relativa 18,5 hasta 22,3 %
9 | Ventilacion Encendida
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Figura 4.5 Solucién polimérica atraida hacia el colector de rodillo

Ensayo 05: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucién polimérica de PLA y los

pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.5.Durante el proceso de electrohilado de

este ensayo, se observa un hilo de la solucién que es inyectada a través de la aguja y a

continuacion la formacion del cono de Taylor de forma estable, ademads se genera una

acumulacién y goteo normal de solucién polimérica en la aguja y la deposicion del material

electrohilado sobre el papel aluminio es buena, tal como se observa en la Figura 4.6.

Tabla 4.5 Descripcidon de parametros y condiciones operativas del ensayo 05

CONCENTRACION 13% UNIDAD
1 | Voltaje 10 kv
2 | Caudal 2 mL/h
3 | Calibre de aguja 24G (0,55 mm)
4 | Distancia de inyeccion 120 mm
5 | Velocidad de colector 100 RPM
6 | Desplazamiento lateral 300 mm/min
7 | Temperatura 20,3 hasta 23,8 °C
8 | Humedad relativa 21,1 hasta 24,3 %
9 | Ventilacion Encendida
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Figura 4.6 Inyeccion de solucidn polimérica y formacién del cono de Taylor

Ensayo 06: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucidon polimérica de PLA y los
parametros operativos se detallan en la Tabla 4.6. En este proceso de electrohilado se
observa que la velocidad de inyeccion del material polimérico a través de la aguja es muy
rapido y la fuerza de atraccién hacia el colector de rodillo es minima, por lo tanto, el cono
de Taylor es inexistente y se genera excesivo goteo de solucién polimérica en la aguja de
inyeccion como se observa en la Figura 4.7, también se observa que la deposicién del
material sobre el papel aluminio es casi inexistente mostrando solo algunas gotas secas de

PLA dispersas en la superficie.

Tabla4.6  Descripcidon de parametros y condiciones operativas del ensayo 06

CONCENTRACION 13% UNIDAD
1 | Voltaje 5 kv
2 | Caudal 7 mL/h
3 | Calibre de aguja 25G (0,5 mm)
4 | Distancia de inyeccion 70 mm
5 | Velocidad de colector 300 RPM
6 | Desplazamiento lateral 400 mm/min
7 | Temperatura 20,2 hasta 25,6 °C
8 | Humedad relativa 19,2 hasta 23,9 %
9 | Ventilacion Encendida
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Figura 4.7 Inyeccion y goteo de solucion polimérica

c) Ensayos con solucion polimérica a una concentracion de 18% (p/v)

Se realizan 3 ensayos con esta solucion polimérica, que tienen diferentes parametros

operativos que se detallan a continuacion.

Ensayo 07: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucion polimérica de PLA y los

pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.7. En este proceso de electrohilado se

observa que el cono de Taylor es inexistente y se genera excesiva acumulacion de solucidn

polimérica en la aguja de inyeccién como se observa en la Figura 4.8, solo en algunos casos

la solucién es atraida hacia el colector en forma de gotas como se observa en la Figura 4.9,

la deposicién del material sobre el papel aluminio es casi inexistente mostrando solo

algunas gotas secas de PLA dispersas en la superficie.

Tabla4.7 Descripcion de parametros y condiciones operativas del ensayo 07

CONCENTRACION 18% UNIDAD
1 | Voltaje 20 kv
2 | Caudal 3 mL/h
3 | Calibre de aguja 23G (0,6 mm)
4 | Distancia de inyeccion 120 mm
5 | Velocidad de colector 200 RPM
6 | Desplazamiento lateral 100 mm/min
7 | Temperatura 20,8 hasta 25,5 °C
8 | Humedad relativa 19,9 hasta 21,3 %
9 | Ventilacion Encendida
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Figura 4.8 Acumulacién de solucién polimérica

Figura 4.9 Gota de solucién atraida al colector de rodillo

Ensayo 08: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucidn polimérica de PLA y los
pardmetros operativos se detallan en la Tabla 4.8. Se observa una inyeccién de solucidn
polimérica estable que forma un hilo que es atraido hacia el colector de rodillo, también se
visualiza un cono de Taylor estable que se genera a una muy corta distancia de la superficie
del colector, se genera poca acumulacién de solucién en la aguja de inyeccién como se
observa en la Figura 4.10, finalmente |la deposicidon del material sobre la superficie del papel

aluminio es buena.
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Tabla4.8 Descripcidn de parametros y condiciones operativas del ensayo 08

CONCENTRACION 18% UNIDAD
1 | Voltaje 13 kv
2 | Caudal 5 mL/h
3 | Calibre de aguja 25G (0,5 mm)
4 | Distancia de inyeccién 80 mm
5 | Velocidad de colector 100 RPM
6 | Desplazamiento lateral 400 mm/min
7 | Temperatura 19,8 hasta 25,1 °C
8 | Humedad relativa 20,9 hasta 23,3 %
9 | Ventilacion Encendida

Figura 4.10. Solucion polimérica atraida en forma de hilo hacia el colector de rodillo

Ensayo 09: En este ensayo se van a usar 5 mL de solucién polimérica de PLA vy los
parametros operativos se detallan en la Tabla 4.9. Se observa que la solucidn polimérica al
ser inyectada a través de la aguja forma un hilo que al aproximarse al colector de rodillo
forma un cono de Taylor estable durante el proceso, no se genera excesiva acumulacién de
solucidn en la aguja como se observa en la Figura 4.11, y finalmente la deposicion del

material sobre el papel aluminio es estable y buena.
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Tabla4.9 Descripcion de parametros y condiciones operativas del ensayo 09

CONCENTRACION 18% UNIDAD
1 | Voltaje 8 kv
2 | Caudal 4 mL/h
3 | Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
4 | Distancia de inyeccién 100 mm
5 | Velocidad de colector 500 RPM
6 | Desplazamiento lateral 100 mm/min
7 | Temperatura 20,1 hasta 24,7 °C
8 | Humedad relativa 18,7 hasta 21,8 %
9 | Ventilacion Encendida

Figura4.11  Solucion polimérica inyectada y formacién del cono de Taylor

4.1.3. Evaluacidn de resultados obtenidos de pruebas preliminares

La evaluacién de resultados de las pruebas preliminares tiene como objetivo estimar
un Optimo rango de pardmetros operativos extraidos a partir de los procesos de

electrohilado que tengan buenos resultados en cuanto a las membranas de PLA.

Por lo tanto, se va a utilizar las siguientes dos técnicas para evaluar estos resultados

preliminares:
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- Inspeccion de membranas obtenidas: Busca evaluar de forma visual y tactil la
textura de la membrana obtenida y su permeabilidad.

- Analisis microscépico de membranas: Mediante el uso de un microscopio digital se
realiza el estudio de la estructura interna y la disposicién de las fibras de PLA que

conforman las membranas.

a) Inspeccion de membranas obtenidas
Esta actividad implica la inspeccidn visual y tactil de las 9 membranas, como se observa
en la Figura 4.12, las cuales han sido obtenidas del proceso de electrohilado y en las cuales

se va a identificar las caracteristicas como la textura final y su grado de permeabilidad.

Figura 4.12 Membranas obtenidas de los ensayos preliminares

Finalizado el proceso de electrohilado se realiza la posterior inspecciéon de las
membranas de acuerdo con los siguientes pasos secuenciales:
- Retirar de forma cuidadosa la membrana de PLA depositada sobre el papel
aluminio.
- Colocar la membrana de PLA sobre una superficie de trabajo limpia.
- Evaluar la textura superficial de la membrana mediante el tacto directo con las

manos y dedos, como se muestra en la Figura 4.13.
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- Cortar un segmento de la membrana y verter en su superficie 1mL de agua para
observar su grado de absorcion, como se observa en la Figura 4.14.

- Cortar un segmento de la membrana y aplicar sobre su superficie aire a baja presion
para evaluar si es permeable al aire, como se muestra en la Figura 4.15.

- Anotar todas las observaciones encontradas de la membrana.

Al finalizar la inspeccidn visual y tactil, se selecciona 3 membranas que tengan una
superficie no muy plastificada y aquellas que sean permeables al agua y al aire en cierto
grado, aquellas que cumplan con esos requisitos son catalogadas como elegibles para

definir posteriormente parametros éptimos de operacion.

Figura 4.13  Inspeccion tactil de la membrana

Figura4.14 Inspeccion de la membrana de su permeabilidad con el agua
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Figura 4.15 Inspeccién de la membrana de su permeabilidad con el aire

b) Analisis microscépico de membranas

El objetivo de esta actividad es evaluar de forma rapida las caracteristicas
microscopicas de la membrana como son la disposicion de las fibras, el didmetro estimado
de las fibras e irregularidades o defectos. Finalmente, con estos datos orientar la seleccion

de éptimos parametros operativos.

Se realiza el estudio microscépico de 3 muestras obtenidas del proceso de
electrohilado con 3 soluciones poliméricas a diferentes concentraciones de 10% (p/v), 13%
(p/v) y 18% (p/v) respectivamente. Estas muestras son seleccionadas entre las 9 pruebas
preliminares anteriormente detalladas en el apartado 4.1.2 “Ensayos preliminares con
soluciones poliméricas a base de PLA” de esta investigacién. Por lo tanto, las 3 muestras
seleccionadas corresponden a la membrana mas representativa seglin su concentracién

porcentual (p/v).

Para la evaluacién microscépica de la membrana, se realiza el corte de un segmento y
este se lleva al microscopio digital y se evalia la muestra a 3 magnificaciones de 10X, 40X
Y 100X. A continuacion, se muestran las fotografias obtenidas de la evaluacidon

microscopica de las membranas mas representativas.
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Evaluacién microscépica de membrana a una concentracion de 10% (p/v): En la Figura

4.16 se observa la vista general de la membrana a una magnificacién de 10X, donde se
aprecia la presencia de defectos como son las multiples salpicaduras en toda el area de

muestra y no es muy visible la formacién de las fibras en la estructura de la membrana.

Figura4.16 Membrana de PLA de concentracion 10%(p/v) a una magnificacion de 10X

La Figura 4.17 muestra la membrana a una magnificacion de 40X donde se observa
encerrado en circulos la presencia de salpicaduras. También se logra observar en la zona
sefalizada con un rectdngulo la disposicion estructural que han tomado las fibras de PLA

para formar la membrana.

Figura4.17 Membrana de PLA de concentracion 10%(p/v) a una magnificacién de 40X
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La Figura 4.18 muestra la membrana a una magnificacién de 100X en donde se puede
observar la disposicion estructural de las fibras de PLA a una escala de 5 micras, asi mismo
se puede identificar una fibra de diametro de 0,7 micras. También se observan salpicaduras

en la estructura de la membrana.

Figura4.18 Membrana de PLA de concentracion 10%(p/v) a una magnificacién de 100X

L1=0.769um|

Evaluacién microscépica de membrana a una concentraciéon de 13% (p/v): En la Figura

4.19 se observa un segmento de la membrana de PLA a una magnificacién de 10X, en donde
se puede observar la disposicidn estructural que han tomado las fibras, sin embargo, se

observa también la presencia de multiples salpicaduras en la estructura de la membrana.

Figura4.19 Membrana de PLA de concentracion 13%(p/v) a una magnificacién de 10X

SRR 5 P
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En la Figura 4.20 se muestra la membrana a una magnificacidon de 40X, en donde se
observa la disposicidn y el entrelazamiento que han tomado las fibras de PLA dentro de la

estructura de la membrana. También se observan salpicaduras.

Figura4.20 Membrana de PLA de concentracion 13%(p/v) a una magnificacion de 40X

En la Figura 4.21 se muestra la membrana a una magnificacion de 100X donde se
aprecia a mayor detalle el entrelazamiento que han tomado las fibras de PLA en Ia

estructura interna de la membrana.

Figura4.21 Membrana de PLA de concentracion 13%(p/v) a una magnificacién de 100X
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Evaluacién microscépica de membrana a una concentracion de 18% (p/v): En la Figura

4.22 se muestra la membrana a una magnificacién de 10X, aqui se observa enmarcado en
el rectangulo en la zona derecha el entrelazamiento de las fibras de PLA en la estructura de

la membrana, asi mismo, se ve defectos como salpicaduras.

Figura4.22 Membrana de PLA de concentracion 18%(p/v) a una magnificacion de 10X

En la Figura 4.23 se muestra la membrana a una magnificacion de 40X, en la que se
observa el entrelazamiento de las fibras de PLA hasta una escala de 20 micrémetros donde
se identifica a una de las fibras con un didmetro de 3,8 micrémetros. También se observa

defectos de salpicadura.

Figura4.23 Membrana de PLA de concentracion 18%(p/v) a una magnificacién de 40X
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En la Figura 4.24 se muestra la membrana a una magnificacion de 100X, donde se

observa a mayor detalle el entrelazamiento de las fibras hasta una escala de 5 micrometros.

Figura4.24 Membrana de PLA de concentracion 18%(p/v) a una magnificaciéon de 100X

4.1.4. Optimizacion y ajuste de parametros del proceso de electrohilado

Establecer un rango dptimo de pardmetros operativos permite a esta investigacion
obtener resultados dentro de un rango de aceptacién bueno, con el objetivo de realizar un
posterior estudio a mayor detalle de la estructura interna y las caracteristicas
microscopicas de las membranas obtenidas del proceso de electrohilado utilizando la

microscopia electrénica de barrido SEM.

La ejecucién de pruebas preliminares detalladas en el apartado 4.1.2 de esta
investigacion muestra la obtencién de buenos resultados dentro de los siguientes rangos
de parametros operativos:

- Diferencia de potencial desde 7 kV hasta 15 kV.

- Caudal desde 1 mL/h hasta 5 mL/h.

- Velocidad de colector de rodillo entren 200 RPM y 400 RPM.

- Desplazamiento lateral de jeringa: entre 100 y 300 mm/min.

- Distancia de inyeccién entre 70y 120 mm.

- Concentracién de la solucion entre 13%(p/v) y 18%(p/v).
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Por lo tanto, con los rangos operativos anteriormente detallados se puede iniciar con
la ejecucidn de ensayos finales y el posterior estudio de caracterizacién de las membranas

de PLA obtenidas de dichos procesos de electrohilado.

4.2. RESULTADOS FINALES
4.2.1. Proceso de electrohilado optimizado

El proceso optimizado corresponde a la seleccion de pardmetros éptimos en funcién
de la evaluacién del proceso de electrohilado y las membranas de PLA obtenidas en los
ensayos preliminares, por lo tanto, se selecciona parametros operativos donde se muestre
buenos resultados en las siguientes exigencias:

- Formacion estable del cono de Taylor durante todo el proceso de electrohilado.

- Eficiente deposicién de material sobre el papel aluminio.

- Poca generacion de residuos de material polimérico.

- Membrana de PLA con textura superficial no excesivamente plastificada.

- Membrana de PLA permeable a cierto grado.

a) Optimos parametros de operacién y de concentracion de la solucion polimérica

La evaluacidén y seleccion de las membranas de PLA obtenidas en los ensayos
preliminares que muestran dptimas condiciones operativas y buenos resultados en cuanto
a la textura superficial y la permeabilidad de la membrana permite definir los 4 parametros
mas relevantes en esta etapa investigativa. A continuacion, se definen estos 4 parametros

y los rangos de variacion:

Voltaje de electrohilado: Se selecciona los voltajes de 7.5kV, 10kV y 12.5kV debido a que

muestran una mejor generacion y estabilidad del cono de Taylor durante el proceso de

electrohilado.

Distancia de inyeccidn: Se elige una inyeccion del material a una distancia de 100 mmy un

angulo de 0 grados respecto a la horizontal debido a que se observa una mejor estabilidad

la inyeccidon del material y estabilidad en la formacion del cono de Taylor.
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Caudal de inyeccion: Se establece un caudal de 3 mL/h, 4 mL/h y 5 mL/h debido a que los

procesos de electrohilado con dichos caudales muestra mayor estabilidad y generan una
menor produccién de residuos y acumulacion de material polimérico en la aguja de

inyeccion.

Caracteristicas de la solucién de PLA: Se elige 2 concentraciones de la solucidén polimérica

en los valores de 13% (p/v) y 18%(p/v), debido a que, en la evaluacién de muestras con el
microscopio digital, estas concentraciones son las que muestran mejores resultados en
cuanto a la morfologia y el entrelazamiento de las fibras en la estructura interna de la
membrana, asi mismo, en cuanto a una menor muestra de salpicaduras y defectos

estructurales de la membrana.

b) Parametros operativos constantes en el proceso de electrohilado

Igualmente, al definir la variacién de parametros operativos y caracteristicas de la
soluciéon polimérica anteriormente detallados, se debe establecer pardmetros operativos
constantes para todos los ensayos finales de electrohilado que son los siguientes:

- Calibre de aguja de jeringa: 21G (diametro de 0,8 mm)

- Velocidad de giro de colector: 300 RPM

- Velocidad de desplazamiento lateral de jeringa: 300 mm/min

- Ventilacion: Encendida

- Temperatura: Temperatura del ambiente de la cdmara de electrohilado

- Humedad Relativa: Humedad del ambiente de la cdmara de electrohilado

4.2.2. Ejecucion de ensayos finales de electrohilado

Finalmente, con la variacion de parametros operativos y caracteristicas de
concentracion de la solucidn polimérica establecidas en el apartado anterior, se define un
total de 18 ensayos finales, los cuales se detallan a continuacién en la Tabla 4.10 que

posteriormente se van a ejecutar.
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Tabla 4.10 Descripcién de parametros de ensayos finales

Concentracion | Voltaje [kV] Caudal [mL/h]
1 13% 7,5 3
2 13% 10 3
3 13% 12,5 3
4 13% 7,5 4
5 13% 10 4
6 13% 12,5 4
7 13% 7,5 5
8 13% 10 5
9 13% 12,5 5
10 18% 7,5 3
11 18% 10 3
12 18% 12,5 3
13 18% 7,5 4
14 18% 10 4
15 18% 12,5 4
16 18% 7,5 5
17 18% 10 5
18 18% 12,5 5

a) Ensayos finales con solucién polimérica de concentracion 13%(p/v)
Se realiza un total de 9 ensayos con la solucién polimérica a base de PLA que tiene una
concentracion del 13% (p/v). Cada ensayo tiene parametros operativos distintos, los cuales

se detallan a continuacidn.

Ensayo final 01: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos pardmetros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.11. Durante el proceso de electrohilado se observa que
la inyeccidon de solucion polimérica a través de la aguja es estable y la generacidn del cono
de Taylor es buena y se mantiene durante el proceso como se muestra en la Figura 4.25,
también se visualiza que la deposicidn del material polimérico sobre la superficie de papel
aluminio que recubre el colector de rodillo es buena y constante. Se observa poco goteo y
acumulacién de soluciéon polimérica en la aguja de inyeccion, por lo tanto, se no se muestra

goteo y se genera pocos residuos.
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Tabla4.11 Descripcioén de los parametros operativos del ensayo final 01 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P1-13%
Fecha de ensayo 05/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 12,5 kV
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de camara 20-23 °C
Humedad relativa del ensayo 19-21,6 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,64 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,98 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,38 gramos
Peso final de papel aluminio 2,36 gramos
Tiempo de inyeccion 3 horas y 20 minutos

Figura 4.25 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 01
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Ensayo final 02: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos pardmetros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.12. Durante la ejecucion de este ensayo se aprecia una
prolongada estabilidad en la inyeccidn de la solucidn polimérica a través de la aguja, asi
mismo, se observa bastante estabilidad en la generaciéon del cono de Taylor como se
muestra en la Figura 4.26. La deposicion del material polimérico sobre la superficie de papel
aluminio es buena y constante; se genera poca acumulaciéon de solucion en la aguja de
inyeccidn y no se muestra goteo, por lo tanto, se genera pocos residuos durante el proceso

de electrohilado.

Tabla 4.12 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 02 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracién del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P2-13%

Fecha de ensayo 06/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 10 kv
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de camara 20,4 - 23,7 °C
Humedad relativa del ensayo 19,4-22,5 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,57 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,45 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,45 gramos
Peso final de papel aluminio 2,41 gramos
Tiempo de inyeccion 3 horas y 10 minutos
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Figura 4.26  Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 02

Ensayo final 03: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.13. En este ensayo se observa que la inyeccidn de
material polimérico a través de la aguja es continuo y estable, asi mismo, la generacién del
cono de Taylor es buena y se mantiene constante durante el proceso como se muestra en
la Figura 4.27, también se observa que en el proceso la deposicién del material polimérico
sobre la superficie que cubre el colector de rodillo es buena. No se observa una excesiva
acumulacién de material en la aguja de inyeccion, pero es gradual y se necesita limpieza.

No existe goteo y no se genera excesivos residuos.

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




&% - UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM -2 DE SANTA MARIA

Tabla 4.13 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 03 con solucidn

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P3-13%

Fecha de ensayo 07/09/2023
Concentracién de solucién de PLA 13 %
Voltaje 7,5 kv
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 19,7 -23,2 °C
Humedad relativa del ensayo 23,2-18,6 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,63 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,15 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,4 gramos
Peso final de papel aluminio 2,37 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 20 minutos

Figura 4.27 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 03
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Ensayo final 04: Se ensaya 10 mL de solucidén polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.14. Durante el ensayo se observa que la solucidn
polimérica al ser inyectada se inclina ligeramente hacia abajo respecto a la horizontal, se
observa también que la formacién del cono de Taylor tiene buen aspecto y se mantiene
estable durante el proceso como se muestra en la Figura 4.28; la deposicién del material
sobre la superficie del papel aluminio que recubre el colector de rodillo es eficiente. Se
genera acumulacién progresiva de material polimérico en la aguja de inyeccién que se tiene

que limpiar periddicamente, por lo tanto, se genera residuos.

Tabla 4.14 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 04 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P4-13%
Fecha de ensayo 11/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 7,5 kv
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de camara 22,6 - 23,2 °C
Humedad relativa del ensayo 20,4-18,1 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,58 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,21 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,43 gramos
Peso final de papel aluminio 2,37 gramos
Tiempo de inyeccion 1 hora y 55 minutos
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Figura 4.28 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 04

Ensayo final 05: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.15. Se observa que la inyeccion de la solucién es buena
y se genera un hilo constante ligeramente inclinado hacia abajo respecto a la horizontal y
como consecuencia se genera un cono de Taylor estable, sin embargo, se observa
ocasionalmente que el hilo se interrumpe para luego generarse nuevamente y reestablecer
todo el proceso de electrohilado como se muestra en la Figura 4.29. La deposicion del
material sobre la superficie del colector es eficiente y buena, asi mismo, se genera
periédicamente acumulacién de la solucién en la aguja de inyeccidn, por lo tanto, se genera

residuos esporadicamente.
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Tabla 4.15 Descripcidén de los parametros operativos del ensayo final 05 con solucion

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P5-13%

Fecha de ensayo 11/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 7,5 kV
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 23,5-23,8 °C
Humedad relativa del ensayo 20,8-22,4 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,58 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,08 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,41 gramos
Peso final de papel aluminio 2,26 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 10 minutos

Figura 4.29 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacion de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 05
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Ensayo final 06: Se ensaya 10 mL de solucidén polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en |la Tabla 4.16. Se observa una inyeccidn de la solucién polimérica
estable y constante, asi mismo, se genera un cono de Taylor estable y de buen aspecto
durante todo el proceso de electrohilado como se muestra en la Figura 4.30. La deposicion
del material sobre la superficie del colector es buena y eficiente. No se genera mucha
acumulacién de material polimérico en la aguja de inyeccién, por lo tanto, se genera pocos

residuos.

Tabla 4.16 Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 06 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P6-13%

Fecha de ensayo 12/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 10 kv
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 22,2-23,5 °C
Humedad relativa del ensayo 28,8-19,3 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,62 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,83 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,43 gramos
Peso final de papel aluminio 2,36 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 20 minutos
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Figura 4.30 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 06

Ensayo final 07: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.17. Se observa una inyeccién de solucién polimérica
constante y a continuacion la formaciéon del cono de Taylor que es bastante estable como
se muestra en la Figura 4.31. La deposicion del material sobre la superficie del colector es
buena y eficiente. Periédicamente se genera la acumulacion de material en la aguja de

inyeccion, por lo tanto, se genera ocasionalmente residuos.
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Tabla 4.17 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 07 con solucion

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P7-13%
Fecha de ensayo 12/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 10 kv
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 23,6 -23,3 °C
Humedad relativa del ensayo 30,2-33,5 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,6 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,25 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,52 gramos
Peso final de papel aluminio 2,36 gramos
Tiempo de inyeccion 1 hora y 50 minutos

Figura 4.31 Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 07
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Ensayo final 08: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en |la Tabla 4.18. Se observa una inyeccidn de la solucién polimérica
de forma continua y estable, con un hilo de solucidn inclinado hacia abajo respecto a la
horizontal, dando lugar a la generacion de un cono de Taylor estable y de buena forma
como se muestra en la Figura 4.32. La deposicidon del material sobre la superficie del
colector es buena y eficiente. Esporddicamente se acumula material en la aguja de

inyeccion, por lo tanto, se genera ocasionalmente residuos.

Tabla 4.18 Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 08 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P8-13%
Fecha de ensayo 13/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 12,5 kv
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 22,9-23,4 °C
Humedad relativa del ensayo 23,7-21,6 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,8 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,34 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,43 gramos
Peso final de papel aluminio 2,36 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas
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Figura 4.32  Inyeccién de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 08

Ensayo final 09: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.19. Se observa una inyeccidn de la solucién polimérica
esporadicamente inestable debido a la acumulacién de material en la aguja de inyeccidn,
sin embargo, al estabilizarse la inyeccién de material se genera de forma inmediate el cono
de Taylor y es estable como se muestra en la Figura 4.33. La deposicidon del material sobre
el colector de rodillo es buena y eficiente. Se genera regularmente la acumulacién de

material en la aguja de inyeccion, por lo tanto, se genera residuos de forma continua.
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Tabla 4.19 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 09 con solucidn

polimérica a base de PLA a una concentracion del 13%(p/v)

Etiqueta de muestra P9-13%

Fecha de ensayo 13/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 13 %
Voltaje 12,5 kV
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 23,1-23,8 °C
Humedad relativa del ensayo 23,8-22,5 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,64 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 20,19 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,44 gramos
Peso final de papel aluminio 2,36 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 25 minutos

Figura 4.33  Inyeccidn de solucién polimérica al 13% (p/v) y formacion de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 09
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b) Ensayos finales con solucion polimérica de concentracion 18%(p/v)
Se realiza un total de 9 ensayos con la solucién polimérica a base de PLA que tiene una
concentracion del 18% (p/v). En esta etapa cada ensayo tiene parametros operativos

distintos que se detallan a continuacion.

Ensayo final 01: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.20. Se observa una inyeccidn de la solucidn polimérica
estable que se inclina hacia abajo respecto a la horizontal y seguido se genera de forma
inmediata el cono de Taylor y es estable durante el proceso como se muestra en la Figura
4.34. La deposicion del material sobre el colector de rodillo es eficiente. Se genera
regularmente la acumulacion de material en la aguja de inyeccién, por lo tanto, se genera

residuos de forma continua.

Tabla 4.20 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 01 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P1-18%
Fecha de ensayo 05/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 12,5 kV
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de camara 24 °C
Humedad relativa del ensayo 20,2 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,59 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,83 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,5 gramos
Peso final de papel aluminio gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 20 minutos

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




a2 . UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE - - fic"CATOLICA

TESIS UCSM —2  DE SANTA MARIA

A%

Figura 4.34  Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 01

Ensayo final 02: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.21. Se observa una inyeccion de la solucidn polimérica
de forma ligeramente inestable cuyo hilo se inclina hacia abajo respecto a la horizontal e
inmediatamente se genera el cono de Taylor que es estable como se muestra en la Figura
4.35. La deposicién del material sobre la superficie del colector es buena y regularmente
se acumula material en la aguja de inyeccion por lo tanto se genera residuos de forma

continua.
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Tabla 4.21 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 02 con solucidn

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P2-18%
Fecha de ensayo 06/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 12,5 kV
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 24,4 - 24,2 °C
Humedad relativa del ensayo 22-24 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,6 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,77 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,49 gramos
Peso final de papel aluminio 2,74 gramos
Tiempo de inyeccion 1 hora y 54 minutos

Figura 4.35 Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacion de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 02
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Ensayo final 03: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.22. Se observa una inyeccion de la solucién polimérica
de forma estable y de forma inmediata se genera el cono de Taylor que muestra estabilidad
y buena apariencia durante todo el proceso como se muestra en la Figura 4.36. La
deposicion del material sobre el colector es buena y eficiente. Se genera poca acumulacién

de material en la aguja de inyeccién, por lo tanto, poca generacion de residuos.

Tabla 4.22 Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 03 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracién del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P3-18%
Fecha de ensayo 07/09/2023
Concentracion de solucién de PLA 18 %
Voltaje 12,5 kV
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdamara 24 °C
Humedad relativa del ensayo 20,4 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,49 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,77 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,51 gramos
Peso final de papel aluminio 2,7 gramos
Tiempo de inyecciéon 3 horas y 8 minutos
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Figura 4.36  Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 03

Ensayo final 04: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.23. Se observa una inyeccion de la solucién polimérica
de forma continua que tiende a inclinarse hacia abajo respecto a la horizontal, también se
observa el cono de Taylor que se genera después del hilo y se mantiene estable durante el
proceso como se muestra en la Figura 4.37. La deposicidon de material sobre el colector de
rodillo es buena y no se genera acumulacion de material en la aguja de inyeccién, por lo

tanto, no se genera residuos.
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Tabla 4.23 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 04 con solucidn

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P4-18%
Fecha de ensayo 11/09/2023
Concentracion de solucién de PLA 18 %
Voltaje 10 kv
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 19-22 °C
Humedad relativa del ensayo 20-21 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,56 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,81 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,48 gramos
Peso final de papel aluminio 2,76 gramos
Tiempo de inyeccidn 3 horas y 10 minutos

Figura 4.37 Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacion de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 04
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Ensayo final 05: Se ensaya 10 mL de solucidén polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.24. Se observa una inyeccion de la solucién polimérica

de forma estable y ligeramente inclinada hacia abajo respecto a la horizontal, enseguida se

forma el cono de Taylor y se mantiene estable durante todo el proceso como se muestra

en la Figura 4.38. La deposicion del material sobre el colector es eficiente y no se acumula

excesivo material sobre la aguja de inyeccién, por lo tanto, se genera pocos residuos.

Tabla 4.24

Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 05 con solucién
polimérica a base de PLA a una concentracién del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P5-18%
Fecha de ensayo 12/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 7,5 kv
Caudal 3 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 18,9-22,9 °C
Humedad relativa del ensayo 24,5-215 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,64 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,75 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,5 gramos
Peso final de papel aluminio 2,7 gramos
Tiempo de inyeccion 3 horas y 6 minutos
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Figura 4.38 Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 05

Ensayo final 06: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.25.

Se observa una inyeccion de la soluciéon polimérica de forma continua y enseguida la
formacién del cono de Taylor que se mantiene estable y con buena forma durante todo el
proceso como se muestra en la Figura 4.39. La deposicion del material sobre el colector es
buena y eficiente. Se genera poca acumulacion de material en la aguja de inyeccién, por lo

tanto, hay minimos residuos.
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Tabla 4.25 Descripcién de los parametros operativos del ensayo final 06 con solucidon

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P6-18%

Fecha de ensayo 13/09/2023
Concentracion de solucién de PLA 18 %
Voltaje 10 kv
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de camara 18,4 -22,1 °C
Humedad relativa del ensayo 23-24,4 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,65 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,79 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,51 gramos
Peso final de papel aluminio 2,81 gramos
Tiempo de inyeccidn 2 horas y 24 minutos

Figura 4.39  Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacion de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 06
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Ensayo final 07: Se ensaya 10 mL de solucidén polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.26. Se observa una inyeccidon del material polimérico
de forma continua, donde el hilo se inclina hacia abajo respecto a la horizontal enseguida
se genera el cono de Taylor y se mantiene estable durante todo el proceso como se muestra
en la Figura 4.40. La deposicion del material sobre el colector de rodillo es eficiente y no se
muestra excesiva acumulacion de material sobre la aguja de inyeccién, por lo tanto, hay

poca generacion de residuos.

Tabla 4.26 Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 07 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P7-18%
Fecha de ensayo 13/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 10 kv
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 22,1-22,4 °C
Humedad relativa del ensayo 24,4 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,52 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,62 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,5 gramos
Peso final de papel aluminio 2,86 gramos
Tiempo de inyeccion 1 horay 53 minutos

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




N s ; UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE i CATOLICA

TESIS UCSM = DE SANTA MARIA

Figura 4.40 Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 07

Ensayo final 08: Se ensaya 10 mL de solucién polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.27. Se observa una inyeccion del material polimérico
de forma continua pero inclinado hacia abajo respecto a la horizontal, enseguida se genera
el cono ce Taylor y se mantiene constante durante el proceso como se muestra en la Figura
4.41. La deposicion del material sobre el colector es buena y no se muestra excesiva
acumulacién de material en la aguja de inyeccién, por lo tanto, hay poca generacion de

residuos.
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Tabla 4.27 Descripcioén de los parametros operativos del ensayo final 08 con solucion

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18% (p/v)

Etiqueta de muestra P8-18%

Fecha de ensayo 14/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 7,5 kV
Caudal 4 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 20-23,3 °C
Humedad relativa del ensayo 18,4-18,8 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,54 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,37 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,51 gramos
Peso final de papel aluminio 2,71 gramos
Tiempo de inyeccion 2 horas y 20 minutos

Figura 4.41 Inyeccién de solucidn polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 08
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A%

Ensayo final 09: Se ensaya 10 mL de solucidén polimérica cuyos parametros y condiciones

operativas se detallan en la Tabla 4.28. Se observa una inyeccion de la solucién polimérica
de forma estable y continua pero inclinada hacia abajo respecto a la horizontal, enseguida
se genera el cono de Taylor que muestra bastante estabilidad y buen aspecto durante el
proceso como se muestra en la Figura 4.42. La deposicion del material sobre la superficie
del colector es muy eficiente. Se genera minima acumulacidon de material en la aguja de

inyeccion, por lo tanto, la generacién de residuos es minima en este proceso.

Tabla 4.28 Descripcion de los parametros operativos del ensayo final 09 con solucién

polimérica a base de PLA a una concentracion del 18%(p/v)

Etiqueta de muestra P9-18%
Fecha de ensayo 14/09/2023
Concentracion de solucion de PLA 18 %
Voltaje 7,5 kv
Caudal 5 mL/h
Calibre de aguja 21G (0,8 mm)
Distancia de inyeccion 100 mm
Velocidad de giro del colector 300 RPM
Velocidad desplazamiento lateral 300 mm/min
Temperatura de cdmara 23,3-23,8 °C
Humedad relativa del ensayo 18,8-22,2 %
Ventilacion de camara Encendida
Peso inicial de jeringa vacia 6,46 gramos
Peso final de jeringa con 10ml 19,49 gramos
Peso inicial de papel aluminio 1,47 gramos
Peso final de papel aluminio 2,76 gramos
Tiempo de inyeccion 1 horay 51 minutos
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Figura 4.42  Inyeccién de solucién polimérica al 18% (p/v) y formacién de cono de
Taylor en proceso de electrohilado del ensayo final 09

4.2.3. Seleccion de membranas obtenidas de ensayos finales

La seleccion de membranas estd enfocada en realizar una evaluacion de las
membranas obtenidas en los 18 ensayos finales, y de esta forma seleccionar las 6 muestras
mas representativas para que sean estudiadas y caracterizadas mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM). Y asi poder evaluar mediante esta técnica el didmetro, la
disposicion y el entrelazamiento de las nanofibras que conforman la estructura interna de

las membranas de PLA

Para la seleccidén final de las 6 membranas mds representativas primero se evalua de
forma visual todos los resultados obtenidos en los 18 ensayos finales detallados en el
apartado 4.2.2-” Ejecucidn de ensayos finales de electrohilado” de esta investigacion. Estas
muestras se subdividen a su vez en dos secciones de acuerdo con la concentracién de la
solucién polimérica que posean, ya sea del 13% (p/v) o 18%(p/v) como se muestra en la

Figura 4.43.
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Figura4.43 Membranas obtenidas de ensayos finales y catalogadas

La primera evaluacion es la inspeccion fisica donde se evalla la calidad de la textura
superficial de las membranas usando el tacto directo con los dedos. Aqui se obtiene un
resultado donde se concluye que las 18 muestras tienen una textura superficial no

excesivamente plastificada y que va acorde a la investigacion.

La segunda evaluacion es hacer una seleccion de acuerdo con las condiciones
operativas y el desempeiio del proceso de electrohilado de cada uno de los ensayos finales
detallados anteriormente en el apartado 4.2.2 de esta investigacidn. En esta evaluacién se
concluye que el mejor comportamiento respecto al proceso de electrohilado en donde hay
una buena generacion y estabilidad del cono de Taylor, eficiente deposicién de material
sobre el colector y poca generacidn de residuos se encuentra en los siguientes ensayos

mostrados en la Tabla 4.29:
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Tabla 4.29 Ensayos finales con mejor desempefio operativo

Concentrac.if'm Etiqueta Voltaje | Caudal

de la solucién | de la muestra
1 13% P4-13% 7,5kV | 5mL/h
2 13% P6-13% 10kv | 4mL/h
3 13% P8-13% 12,5kV | 5mL/h
4 18% P3-18% 12,5kV | 3mL/h
5 18% P6-18% 10kv | 4 mL/h
6 18% P9-18% 7,5kV | 5mL/h

Los ensayos detallados en la Tabla 4.29 se definen como las 6 muestras mas
representativas entre los 18 ensayos finales. Estas membranas pasan a la siguiente etapa
de caracterizacion mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) para hacer un

estudio mas profundo de su estructura interna.

4.2.4. Caracterizacion de las membranas seleccionadas

La caracterizacion de las 6 membranas seleccionadas que son las mas representativas
y que estan detalladas en el apartado 4.23 de esta investigacion, se realiza mediante el

microscopio electrénico de barrido (SEM) del modelo EVO 10MA de Carl Zeiss.

Este dispositivo, recubierto con oro-paladio, opera en modo alto vacio a 20 kV. La
eleccién de esta configuraciéon es por la necesidad de lograr una caracterizacién

morfoldgica precisa y detallada de la estructura interna de las membranas.
La aplicacion de la capa de oro-paladio posibilita una mejora en la conductividad
eléctrica durante la evaluacion, garantizando la obtencidn de imagenes de alta resolucién

y reduciendo al minimo la carga superficial.

La funcién de alto vacio es fundamental para preservar la integridad de las nanofibras

sensibles durante la observacion.

La eleccion de un voltaje de 20 kV facilita la penetracion del haz de electrones, esto

permite revelar con exactitud la morfologia y la distribucidn de tamafios de las nanofibras.
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El conjunto de todas estas condiciones ideales permite a esta investigacion realizar
una caracterizacion exhaustiva de las nanofibras, proporcionando informacion valiosa
acerca de su estructura a escala nanomeétrica. A continuacion, se detalla los resultados
obtenidos de la caracterizacion de las 6 membranas seleccionadas detallas en la Tabla 4.29,
considerando en cuanto a la morfologia y entrelazamiento de las fibras en su estructura

interna, el didmetro de las fibras y posibles defectos.

a) Membrana 01
Esta membrana lleva la etiqueta “P4-13%" y se obtiene a partir de una solucién

polimérica a base de PLA con una concentracion del 13% (p/v).

En la Figura 4.44 se observa los resultados obtenidos de la muestra evaluada con el
microscopio electrénico de barrido (SEM)a una magnificacion de 500X que permite ver la
estructura interna de la membrana a una escala de 20 micrémetros donde se visualiza un
entrelazamiento de nanofibras en todas las direcciones con aparente forma de malla con

inclusiones granulares alrededor de toda la superficie de la membrana.

Figura 4.44  Estructura interna de membrana P4-13% a una magnificacion de 500X

EHT=20.00kV  SignalA=SE1 Date :18 Sep 2023

I‘tilaFrLent Age = 19.56 Hours WD = 9.0 mm Mag= 500X Time :11:31:09
W2 3 ’ ¥ ™ J =
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En la Figura 4.45 se muestra la membrana “P4-13%" a una magnificacién de 2000X
donde se puede identificar un diametro minimo de fibra de 1590 nanémetros etiquetado
en la Figura como “Pa 2” y un didmetro maximo de fibra de 4340 nandmetros etiquetado

como “Pa 1”.

Figura 4.45 Diametro de las nanofibras de la estructura de membrana P4-13%

EHT=2000kV  SignalA=SEf{ Date .18 Sep 2023

Itilamenl Age = 19.59 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time :11:33:09

En la Figura 4.46 se muestra la membrana “P4-13%" a una magnificacion de 2000X que
revela datos sobre la separacidn lineal entre las nanofibras, donde se observa un valor

minimo de separacién de 14,72 micrometros y un valor maximo de 45,94 micrémetros.
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Figura 4.46  Separacion lineal entre nanofibras en estructura de membrana P4-13%

20 pm EHT=2000kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023
Itilament Age = 19.59 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time :11:.33:09

En la Figura 4.47 se muestra la membrana “P4-13%"” a una magnificacion a 5000X
donde se puede observar a mayor detalle el entrelazamiento en todas las direcciones que
han adoptado las nanofibras de PLA para conformar la estructura interna de la membrana
obtenida del proceso de electrohilado. Sin embargo, se puede ver defectos como la

inclusién granular en la estructura interna de la membrana.

Figura 4.47 Morfologia y entrelazamiento de las nanofibras en membrana P4-13%

2 pm EHT=2000kY  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023 g
ltiIaELeﬂt Age = 19.66 Hours WD = 9.0 mm Mag= 5.00KX Time :11:37:02
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b) Membrana 02
Esta membrana lleva la etiqueta “P6-13%” y se obtiene a partir de una solucion

polimérica con una concentracién del 13% (p/v).

La Figura 4.48 muestra la imagen obtenida con apoyo del microscopio electrénico de
barrido (SEM) a una magnificacion de 500X que permite ver la estructura interna de la
membrana donde se puede observar la morfologia y el entrelazamiento de nanofibras en
todas las direcciones con aparente forma de malla, también se observa inclusion granular

alrededor de toda la superficie que conforma la membrana.

Figura 4.48  Estructura interna de membrana P6-13% a una magnificacion de 500X

20 pym EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023

ilament Age = 19.69 Hours WD = 9.0 mm Mag= 500X Time :11:39:.00

En la Figura 4.49 se muestra la membrana “P6-13%"” a una magnificacion de 2000X
donde se puede identificar didametro minimo etiquetado como Pal de las nanofibras con
un valor de 985,9 nandmetros y el didmetro maximo etiquetado como Pa2 con un valor de

3747 nandmetros.
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Figura4.49 Didmetro de las nanofibras en estructura de membrana P6-13%

-

20 ym EHT=20.004V  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023
ij-:ilamentAge = 19.72 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time :11:41:03

En la Figura 4.50 se muestra la membrana “P6-13%” a una magnificacion de 2000X que
muestra la separacidn lineal entre las nanofibras que conforman la estructura interna de la
membrana, donde se tiene un valor minimo de 5,925 micrédmetros y un valor maximo de

17,97 micrémetros.

Figura 4.50 Separacion lineal de las nanofibras en membrana P6-13%

20 pm EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023
rkilment Age = 19.72 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time .11:41.03
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En la Figura 4.51 se muestra la membrana “P6-13%" a una magnificacién de 5000X
donde se observa a mayor detalle la morfologia y el entrelazamiento en todas las
direcciones con una aparente forma enmallada que han adoptado las nanofibras de PLA
para conformar la estructura interna de esta membrana. También se logra ver a mayor

detalle la inclusion granular que afecta las nanofibras que conforman la membrana.

Figura4.51 Morfologia y entrelazamiento de las nanofibras en membrana P6-13%

2pum EHT=2000kY  Signal A= SE1 Date 18 Sep 2023 w
ilament Age = 19.79 Hours WD = 9.0 mm Mag= 500KX Time :11:44:42

c¢) Membrana 03
Esta membrana lleva la etiqueta “P8-13%" y se obtiene del proceso de electrohilado

usando una solucién polimérica a base de PLA con una concentracion de 13%(p/v).

La Figura 4.52 es obtenida con el apoyo del microscopio electrénico de barrido (SEM)
y muestra la membrana a una magnificaciéon de 500X donde se puede observar la
morfologia y el entrelazamiento de nanofibras en todas las direcciones con aparente forma
de malla que conforman la estructura interna de la membrana, asi mismo, defectos como

la inclusion granular en toda la superficie de ésta.
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Figura 4.52  Estructura interna de membrana P8-13%

20 pm EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Dafe :18 Sep 2023 w
ilament Age = 19.82 Hours WD = 9.0 mm Mag= 500X Time :11:46:56

En la Figura 4.53 se muestra la membrana “P8-13%" a una magnificacién de 2000X
donde se puede observar un didametro minimo de fibra con un valor de 1590 nanémetros
etiquetado como Pa2 y un didmetro maximo de fibra con un valor de 4303 nandmetros

etiquetado como Pal.

Figura 4.53 Diametro de las nanofibras de la estructura de membrana P8-13%

20 pm EHT=2000kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023
ltilamentAge = 19.86 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time :11:48:32
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En la Figura 4.54 se muestra la membrana “P8-13%" a una magnificacién de 2000X
donde se observa los valores de separacién lineal entre las fibras de la membrana, con un

valor minimo de 6,189 micrémetros y un valor maximo de 37,43 micrémetros.

Figura 4.54 Separacion lineal entre nanofibras en estructura de membrana P8-13%

20 um EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date 18 Sep 2023 @
Ililament Age = 19.86 Hours WD = 9.0 mm Mag= 2.00KX Time :11:48:32

En la Figura 4.55 se muestra la membrana “P8-13%"” a una magpnificacién de 5000X,
donde se observa a mayor detalle la morfologia y el entrelazamiento en todas las
direcciones con aparente forma de malla que han adoptado las nanofibras para conformar
la estructura interna de la membrana, asi mismo, se muestran algunos defectos de

inclusién granular a lo largo de las nanofibras.
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Figura 4.55 Morfologia y entrelazamiento de las nanofibras en membrana P8-13%

2pm EHT=2000kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023 w
ilament Age = 19.94 Hours WD = 9.0 mm Mag= 5.00KX Time :11:53:22

d) Membrana 04

Esta membrana lleva la etiqueta “P3-18%" y se obtiene del proceso de electrohilado
usando una solucién polimérica a base de PLA con una concentracién de 18%(p/v). La
Figura 4.56 es obtenida con el apoyo del microscopio electrénico de barrido (SEM) y
muestra la membrana a una magnificacion de 500X donde se puede ver la morfologia y el
entrelazamiento de las nanofibras en forma de mallas para conformar la estructura interna

de la membrana. No se observa defectos visibles.

Figura 4.56  Estructura interna de membrana P3-18%
'W AVA\ V 1] 'v g“" . 2F 1
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20 EHT=20.00kV  SignalA= SE1 Date :15 Sep 2023

Itl\aHLem Age = 19.20 Huurs wp= 9.0 mm Mag= 500X Time 17:43:24
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En la Figura 4.57 se muestra la membrana “P3-18%” a una magnificacién de 2000X
donde se puede identificar los didmetros de las nanofibras. Se observa un didmetro minino
con un valor de 3384 nanémetros etiquetado como Pa2y un diametro maximo con un valor

de 5616 nandmetros etiquetado como Pal.

Figura 4.57 Diametro de las nanofibras de la estructura de membrana P3-18%

-

20 pm EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date :18 Sep 2023
Ililament Age = 19.52 Hours WD = 9.5 mm Mag= 200KX Time :11:28:26

En la Figura 4.58 se muestra la membrana “P3-18%” a una magnificacion de 2000X
donde se muestra los valores de la separacion lineal entre las nanofibras que conforman la
estructura interna de la membrana, donde el valor minimo es de 13,58 micrémetros, vy el

valor maximo es de 54,23 micrémetros.
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Figura 4.58 Separacion lineal entre nanofibras en estructura de membrana P3-18%

20 um EHT=20.00kV  Signal A= SE{ Date 15 Sep 2023
ltilament Age = 19.22 Hours WD = 9.0 mm Mag= 200KX Time :17:45:04
-

En la Figura 4.59 se muestra la membrana “P3-18%" a una magnificacion de 5000X,
donde se observa a mayor detalle la morfologia y el entrelazamiento de las nanofibras en
forma de malla que conforman la estructura interna de la membrana. Asi mismo, no se

observa defectos visibles a lo largo de las nanofibras.

Figura 4.59 Morfologia y entrelazamiento de las nanofibras en membrana P3-18%

¥

2pm EHT=2000kY  SignalA=SE1 Date :15 Sep 2023 w
Ililamenl Age = 19.31 Hours WD = 9.0 mm Mag= 5.00KX Time :17:49:28
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e) Membrana 05

Esta membrana lleva la etiqueta “P6-18%” y se obtiene del proceso de electrohilado
usando una solucién polimérica a base de PLA con una concentracién de 18%(p/v). La
Figura 4.60 es obtenida con el apoyo del microscopio electrénico de barrido (SEM) y
muestra la membrana a una magnificacion de 500X donde se puede ver la morfologia y el
entrelazamiento en todas las direcciones de las nanofibras, que estan ligeramente
trenzadas. No se observa defectos visibles alrededor de toda la superficie que conforma la

estructura interna de la membrana.

Figura 4.60  Estructura interna de membrana P6-18%

EHT=20.00kV  Signal A=SE1 Date :15 Sep 2023

ilament Age = 19.07 Hours WD = 9.5 mm Mag= 500X Time :17:35:41

&

En la Figura 4.61 se muestra la membrana “P6-18%" a una magnificacion de 2000X,
donde se puede identificar los didametros de las nanofibras que conforman la estructura
interna de la membrana, donde el valor minimo es de 5422 nandmetros y un valor maximo
de 7038 nandmetros. También se observa a mayor detalle la estructura trenzada que han
adoptado las fibras. No se observa defectos visibles en la estructura interna de la

membrana.
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Figura4.61 Didmetro de las nanofibras de la estructura de membrana P6-18%

20 pm EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date 18 Sep 2023
ltilament Age = 19.47 Hours WD = 10.0 mm Mag= 200KX Time :11:25:45

En la Figura 4.62 se muestra la membrana “P6-18%" a una magnificacion de 2000X,
donde se identifica la separacion lineal entre las nanofibras que conforman la estructura
interna de la membrana, con un valor minimo de 10,39 micrémetros y un valor maximo de

35,27 micrémetros.

Figura 4.62 Separacion lineal entre nanofibras en estructura de membrana P6-18%

20 pym EHT=20.00k\Y  Signal A= SE1 Date :15 Sep 2023 @
ltilamentAe = 19.12 Hours WD = 9.5 mm Mag= 2.00KX Time :17:38:32
" " B L P
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En la Figura 4.63 se muestra la membrana “P6-18%" a una magnificacion de 5000X,
donde se muestra a mayor detalle la estructura de las nanofibras de la membrana, aqui se
puede identificar una superficie ligeramente rugosa sin porosidades, tampoco muestra

algun tipo de inclusion granular a lo largo de toda la nanofibra.

Figura4.63  Morfologia de las nanofibras en membrana P6-18%
o . |

2pum EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date 15 Sep 2023 w
I'tilament Age = 19.15 Hours WD = 9.5 mm Mag= 5.00KX Time :17:41:03

f) Membrana 06

Esta membrana lleva la etiqueta “P9-18%” y se obtiene del proceso de electrohilado
usando una solucién polimérica a base de PLA con una concentracién de 18%(p/v). La
Figura 4.64 es obtenida con el apoyo del microscopio electréonico de barrido (SEM) vy
muestra la membrana a una magnificaciéon de 500X donde se puede ver la morfologia y el
entrelazamiento de las nanofibras en forma de mallas, que estan ligeramente trenzadas.
Se observa minimos defectos de inclusién granular en la estructura interna de la

membrana.
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Figura 4.64  Estructura interna de membrana P9-18%

20 ym EHT=2000kY  Signal A= SE1 Date :15 Sep 2023 w
lti\arjient Age = 18.89 Hours WD = 10.0 mm Mag= 500X Time :17:24:27

En la Figura 4.65 se muestra la membrana “P9-18%" a una magnificacion de 2000X,
donde se puede identificar los diametros de las nanofibras que conforman la estructura
interna de la membrana, con un valor minimo de 5119 nanémetros etiquetado como Pa2
y un valor maximo de 8153 nandmetros etiquetado como Pal. También se observa a mayor
detalle la morfologia y el entrelazamiento de las nanofibras que muestran un ligero

trenzado, asi mismo, se puede identificar pocos defectos de inclusidn granular.

Figura 4.65 Diametro de las nanofibras de la estructura de membrana P9-18%

20 pm EHT=2000kY  SignalA=SE1 afe :18 Sep 2023 @
ilament Age = 19.41 Hours WD = 70.0 Mag= 200KX Time :11:21:30
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En la Figura 4.66 se muestra la membrana “P9-18%" a una magnificacion de 2000X,
donde se puede identificar la separacién lineal entre las nanofibras que conforman la
estructura interna de la membrana, con un valor minimo de 20 micrémetros y un valor
maximo de 37,09 micrémetros. Se observa a mayor detalle el entrelazamiento de las

nanofibras en forma de malla.

Figura4.66  Separacion lineal entre nanofibras en estructura de membrana P9-18%

10 pm EHT=2000kY  Signal A= SE1 Dafe -15 Sep 2023 @
ilament Age = 19.00 Hours WD = 10.0 mm Mag= 2.00KX Time :17:31:11
=

En la Figura 4.67 se muestra la membrana “P9-18%"” a una magnificacién de 5000X
hasta una escala de 2 micrémetros, donde se identifica claramente un trenzado helicoidal
entre las nanofibras que conforman la membrana. No se observa defectos de inclusion

granular ni porosidades a lo largo de las nanofibras.

Figura 4.67 Trenzado helicoidal entre nanofibras de membrana P9-18%

2 prm EHT=20.00kV  Signal A= SE1 Date :15 Sep 2023 @
ilament Age = 18.85 Hours WD = 10.0 mm Mag= 5.00KX Time :17:29.00
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CAPITULO V

5.  ANALISIS DE RESULTADOS

5.1. Morfologia y entrelazamiento de las nanofibras

La evaluacidn de la morfologia y el entrelazamiento de las nanofibras que conforman
la estructura interna de la membrana se realiza en base al andlisis de las imagenes
proporcionadas por el microscopio electrénico de barrido (SEM), Estas imagenes son

tomadas de las 6 muestras representativas detallas en la Tabla 4.29 de esta investigacion.

El andlisis de estas imagenes evidencia diferentes resultados en cada membrana que
se muestra en la Tabla 5.1 de forma resumida la morfologia, el tipo de entrelazamiento de

las nanofibras y los defectos hallados o ausencia de estos en cada una de las membranas.
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Tabla5.1 Descripcidon de morfologia y entrelazamiento de nanofibras
. Voltaje | Caudal Morfologia Yt'po de Defectos de la
Etiqueta entrelazamiento de
[kV] [mL/h] . membrana
nanofibras
Entrelazamiento de Nanofib
Membrana nanofibras en todas las e?no ' 'ras con
P4-13% 7,5 5 . ) inclusiones
01 direcciones con aparente
granulares
forma de malla
Entrelazamiento de Nanofib
Membrana nanofibras en todas las anotibras con
P6-13% 10 4 . . inclusiones
02 direcciones con aparente
granulares
forma de malla
Entrelazamiento de Nanofib
g anoripbras con
M nanofibras en todas las
embrana | oo 139 | 12,5 5 Ay inclusiones
03 direcciones con aparente
granulares
forma de malla
Membrana Entrelazamiento de las Sin defectos
P3-18% 12,5 3 nanofibras en forma de .
04 visibles
mallas
Entrelazamiento de
Membrana PE118% 10 4 .nano_flbras er.1 todas las Sin fj(?fectos
05 direcciones y ligeramente visibles
trenzadas
Entrelazamiento de 4 o clusid
- scasa inclusién
Memb nanofibras con trenzado
llecd P9-18% 7,5 5 [ — granular en
06 helicoidal en forma de .
nanofibras
mallas

Se observa defectos de inclusién granular en el 50% de las muestras evaluadas, donde

las 3 membranas que se obtuvieron del proceso de electrohilado usando una solucién

polimérica al 13%(p/v) presentan este defecto. Las otras 3 membranas obtenidas con una

solucidén polimérica al 18%(p/v), no presentan inclusion granular o presentan escasamente

este defecto.

Segln la teoria sobre el proceso de electrohilado y la obtencién de membranas hechas

de nanofibras, se sabe que la inclusidn granular es un defecto que se presenta

generalmente por contaminacion de la solucion, cambios bruscos de temperatura, excesiva

humedad, presencia de soélidos en la solucién (incompleta disolucion del soluto) o

parametros operativos desfavorables. Sin embargo, dado que la mayoria de las condiciones
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anteriores han sido estrictamente controladas se puede inferir que la contaminacién de la
soluciéon puede ser la razén mas viable que causa la inclusidon granular en las nanofibras,
debido a que en la preparacién de la solucidn polimérica de concentracion al 13% (p/v)
para los ensayos finales, se usé el cloroformo residual que se adquirié para esta

investigacion y este podria tener contaminantes sedimentados en el fondo del recipiente.

La morfologia y entrelazamiento de las nanofibras, se observa que es buena en todas
las muestras evaluadas, especialmente en las que presentan una morfologia enmallada y
un entrelazamiento de nanofibras con trenzado helicoidal, esta Ultima caracteristica es muy
importante debido a que, teéricamente otorga una mayor resistencia mecdnica de las

membranas obtenidas por electrohilado.

5.2. Diametro de nanofibras

La evaluacion del diametro de las nanofibras se lleva a cabo mediante el analisis de las
imagenes de las 6 muestras representativas detalladas en la Tabla 4.29, las cuales son
suministradas por el microscopio electrénico de barrido (SEM). Estas imagenes revelan

resultados diversos en cada una de las membranas.
A continuacion, en la Tabla 5.2 se muestra de forma resumida los valores maximos y
minimos del diametro de las nanofibras que conforman la estructura interna de las

membranas evaluadas.

Tabla 5.2 Diametros de las nanofibras

Concentracion Etiqueta Voltaje | Caudal Dr:::\i:;o Dr;aér:i?‘:t;’o
de la solucién [kv] | [mL/h]
[nm] [nm]
Membrana 01 13% P4-13% 7,5 5 1590 4340
Membrana 02 13% P6-13% 10 4 985,9 3747
Membrana 03 13% P8-13% 12,5 5 1590 4303
Membrana 04 18% P3-18% | 12,5 3 3384 5616
Membrana 05 18% P6-18% 10 4 5422 7038
Membrana 06 18% P9-18% 7,5 5 5119 8153
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Se observa que las membranas obtenidas a partir de una soluciéon polimérica de
concentracion 13%(p/v), son las que muestran nanofibras de didmetros menores, con un

valor minimo de 985 nandmetros y un valor maximo de 4340 nanémetros.

Sin embargo, se observa que las membranas obtenidas a partir de una solucién de
concentracion 18%(p/v) muestran nanofibras de mayor didmetro, con un valor minimo de
3384 nandémetros y un valor maximo de 8153 nandmetros, valores que se incrementan un
243% respecto al didmetro minimo y un 87% respecto al didmetro maximo de las

nanofibras.

Por lo tanto, en base a los resultados obtenidos y expuestos en la Tabla 5.2 de esta
investigacidn, se confirma la teoria que sefiala que a medida que la viscosidad de la solucién
disminuye o la concentracion de soluto en la solucion es menor, se obtienen menores

diametros en el proceso de electrohilado.

5.3. Separacion lineal entre nanofibras

La separaciéon lineal de las nanofibras se infiere que podria estar vinculada a la
determinacion de la porosidad de las membranas, por lo tanto, la determinacién de la
separacion lineal entre nanofibras se realiza en base al analisis de las imagenes de las 6
muestras representativas detallas en la Tabla 4.29, las cuales son proporcionadas por el
microscopio electrénico de barrido (SEM).A continuacion, en la Tabla 5.3 se muestra de

forma resumida los valores maximos y minimos de la separacion lineal entre nanofibras.

Tabla 5.3  Separacién lineal entre nanofibras

Concentracion Etiqueta Voltaje | Caudal Se':::'la\n:i?’)n s:s::;::gn
de la solucion [kv] |[mL/h]
[pm] [pm]
Membrana 01 13% P4-13% 7,5 5 14,72 45,94
Membrana 02 13% P6-13% 10 4 5,925 17,97
Membrana 03 13% P8-13% | 12,5 5 6,189 37,43
Membrana 04 18% P3-18% | 12,5 3 13,58 54,23
Membrana 05 18% P6-18% 10 4 10,39 35,27
Membrana 06 18% P9-18% 7,5 5 20,00 37,09
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Segun los datos evaluados en la Tabla 5.3, se muestra que a un menor voltaje se genera
una menor diferencia entre la separaciéon lineal maxima y minima entre nanofibras; y a
medida que el voltaje se incrementa existe una mayor diferencia entre la separacion lineal
minima y maxima. Por lo tanto, el voltaje podria estar vinculado en la homogeneidad del

tamarfio de poro de la membrana.

Estos resultados coinciden con la teoria que sefiala que el voltaje afecta directamente

la porosidad de las membranas obtenidas por electrohilado.

5.4. Influencia de la variacion de parametros en el proceso electrohilado

Para evaluar la influencia de la variacidon de los pardmetros operativos en la obtencién
de membranas a partir de nanofibras de PLA y como afectan directamente las
caracteristicas de su estructura interna se realiza el analisis de los resultados obtenidos de
la caracterizacion previamente detallada en las Tablas 5.2 y 5.3, con datos relacionados al

diametro de las nanofibras y la separacion lineal de estas.

Los parametros de electrohilado a evaluar en esta etapa de la investigacion son 3, la
diferencia de potencial o voltaje, el caudal de inyeccién y la concentracidn de la solucién

polimérica.

5.4.1. Influencia de la variacion del voltaje

La variacion del voltaje como pardmetro operativo es un factor que influye de forma
directa en la obtencion de las nanofibras. A continuacidn, se realiza un andlisis en base a
los resultados obtenidos de las membranas caracterizadas en el microscopio electrdnico de

barrido (SEM).

a) Influencia de la variacion del voltaje en el diametro de las nanofibras

En la Figura 5.1 se muestra la tendencia del diametro de las nanofibras en funcion de
la variacién del voltaje en una membrana obtenida a partir de una solucién polimérica al
13%(p/v) de concentracion. Se observa que los menores didmetros se obtienen a un voltaje

de 10 kV, cuyos valores de didmetro minimo y maximo de nanofibra en funcion a este
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voltaje son de 985,9 nandmetros y 3747 nandmetros respectivamente. Por lo tanto, en
base a los resultados de esta investigacién, en un proceso de electrohilado que utiliza una
solucidn polimérica a una concentracidn del 13%(p/v) se puede establecer un mejor control

del diametro de las nanofibras a un parametro de 10kV.

Figura 5.1 Diametro de nanofibras en funcidn del voltaje en membranas obtenidas a
partir de una solucién polimérica de concentracién al 13%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 13% (p/v)
Voltaje vs Diametro de Nanofibra

5000

4500
340 4303

4000

3500

3000 —@— Diametro minimo

de nanofibras

2500 ) )
—@— Diametro maximo

2000 de nanofibras
1500 590 1590

Diametro de Nanofibras [nm]

1000 9
500

5 7,5 10 12,5 15
Voltaje [kV]

En la Figura 5.2 se muestra la tendencia del didametro de las nanofibras en funcién de
la variacién del voltaje en una membrana obtenida a partir de una solucién polimérica al
18%(p/v) de concentracion. Se observa una aparente tendencia lineal decreciente donde
el didametro de las nanofibras disminuye a medida que el voltaje aumenta, es decir tienen
una relacidn inversamente proporcional. Por lo tanto, en base a los resultados obtenidos
en esta investigacion se puede afirmar que a mayor voltaje se obtiene un menor diametro

de nanofibra y viceversa.
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Figura 5.2 Diametro de nanofibras en funcidn del voltaje en membranas obtenidas a
partir de una solucién polimérica de concentracién al 18%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 18% (p/v)
Voltaje vs Diametro de Nanofibra

9000
2000 —@— Diametro
—_— minimo de
E 7000 nanofibras
_'g 6000 —@— Diametro
= 5616 méximo de
< 5000 nanofibras
2
g 4000 NG e Lineal (Diametro
o 3384 minimo de
5 3000 .
7] nanofibras)
g 2000
a | e Lineal (Diametro
1000 maximo de
nanofibras)
0
5 7,5 10 12,5 15

Voltaje [kV]

b) Influencia de la variacion del voltaje en la separacion lineal entre nanofibras

En la Figura 5.3 se muestra la tendencia de la separacion lineal entre nanofibras en
funcidon de la variacion del voltaje en una membrana obtenida a partir de una solucién
polimérica al 13%(p/v) de concentracién. Se observa una tendencia decreciente con una
relacién inversamente proporcional, es decir que la separacion lineal disminuye a medida
gue el voltaje aumenta. También se visualiza una mayor homogeneidad o una menor
diferencia entre el valor maximo y minimo de la separacion lineal entre nanofibras a un
voltaje de 10 kV, cuyos valores van desde una separacién minina de 5,925 micrémetros
hasta una separacion maxima de 17,97 micrémetros. Asi mismo, existe una mayor
diferencia entre los valores maximos y minimos de la separacién lineal en funcién a los

voltajes de 7,5kV y 12,5 kV.
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Figura 5.3 Separacidn lineal entre nanofibras en funcién del voltaje en membranas
obtenidas a partir de una solucién polimérica de concentracion al 13%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 13% (p/v)
Voltaje vs Separacion lineal entre nanofibras

50
g. 45 —@— Separacion lineal
) minima entre
g 40 fib
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v nanofibras
£ 25
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o TN, i i6
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wn

0
5 7,5 10 12,5 15

Voltaje [kV]

En la Figura 5.4 se muestra la tendencia de la separacion lineal entre nanofibras en
funcién de la variacion del voltaje en una membrana obtenida a partir de una solucién
polimérica al 18%(p/v) de concentracidn. Se observa que la separacién lineal maxima y
minima entre nanofibras tienen una relacién inversa a medida que el voltaje aumenta, es
decir, a medida que se incrementa el voltaje la separacion lineal mdxima se incrementa
mientras que la separacion lineal minima disminuye, por lo tanto, se puede afirmar que, al
incrementarse el voltaje la separacion lineal entre nanofibras es menos homogénea y se

presenta una tendencia al aumento de la diferencia entre su valor maximo y minimo.
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Figura 5.4 Separacidn lineal entre nanofibras en funcién del voltaje en membranas
obtenidas a partir de una solucién polimérica de concentracion al 18%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 18% (p/v)
Voltaje vs Separacion lineal entre nanofibras
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5.4.2. Influencia de la variacion del caudal de inyeccion

La variacién del caudal de inyeccién como parametro operativo es un factor que
influye en la estructura interna de las membranas obtenidas del electrohilado. A
continuacion, se realiza un andlisis en base a los resultados obtenidos de las membranas

caracterizadas en el microscopio electrénico de barrido (SEM).

a) Influencia de la variacién del caudal de inyeccion en el diametro de las nanofibras

En la Figura 5.5 se muestra la tendencia de la variacion del didametro de las nanofibras
en funcidn de la variacién del caudal de inyeccion en una membrana obtenida a partir de
una solucion polimérica al 13%(p/v) de concentracion. Se observa una tendencia creciente
con una relacién directamente proporcional del diametro de las nanofibras en funcién del
caudal, es decir, a medida que el caudal de inyeccién aumenta, el didmetro de las
nanofibras también se incremente. Por lo tanto, en base al andlisis de los resultados
obtenidos en esta investigacién se puede afirmar que, a mayor caudal de inyeccion se

genera un diametro mayor de las nanofibras.
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Figura 5.5 Diametro de nanofibras en funcidn del caudal de inyeccién en membranas
obtenidas a partir de una solucién polimérica de concentracion al 13%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 13% (p/v)
Caudal vs Diametro de Nanofibra
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En la Figura 5.6 se muestra la tendencia de la variacion del diametro de las nanofibras
en funcidn de la variacion del caudal de inyeccién en una membrana obtenida a partir de
una solucion polimérica al 18%(p/v) de concentracion. Se observa una tendencia creciente
con una razén directamente proporcional del diametro de las nanofibras en funcién del
caudal de inyeccidn, es decir, a medida que el caudal de inyeccién se incrementa, el
diametro de las nanofibras aumenta. Por lo tanto, se puede afirmar en base a los resultados
obtenidos en esta investigacion que en un proceso de electrohilado a mayor caudal de

inyeccion se genera didmetros mayores en las nanofibras.
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Figura 5.6 Diametro de nanofibras en funcidn del caudal de inyeccién en membranas
obtenidas a partir de una solucién polimérica de concentracion al 18%(p/v)

Solucion polimérica de concentracion 18% (p/v)
Caudal vs Diametro de Nanofibra
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b) Influencia de la variacion del caudal de inyeccion en la separacion lineal entre
nanofibras

En la Figura 5.7 se muestra la tendencia de la variacion de la separacion lineal entre

nanofibras en funcién de la variacidn del caudal de inyeccion en una membrana obtenida

a partir de una solucion polimérica al 13%(p/v) de concentracidon. Se observa una tendencia

creciente con una razén directamente proporcional de la separacion lineal entre nanofibras

en funcién de la variacion del caudal de inyeccidn, es decir, a medida que el caudal aumenta

la separacidn lineal entre nanofibras es mayor.
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Figura 5.7 Separacion lineal entre nanofibras en funcidn del caudal de inyeccién en
membranas obtenidas a partir de una solucion polimérica de concentracién
al 13%(p/v)
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En la Figura 5.8 se muestra la tendencia de la variacion de la separacién lineal entre
nanofibras en funcién de la variacidn del caudal de inyeccién en una membrana obtenida
a partir de una solucién polimérica al 18%(p/v) de concentracion. Se observa que la
separacion lineal maxima y minima entre nanofibras tienen una relacién inversa a medida
que el caudal de inyeccidon aumenta, es decir, cuando el caudal de inyeccién incremente, la
separacion lineal maxima disminuye mientras que la separacién lineal minima aumenta,
por lo tanto, con el andlisis de los resultados de esta investigacion se puede afirmar que, al
incrementarse el caudal de inyeccién en el proceso de electrohilado, la diferencia entre el

valor maximo y minimo de la separacion lineal entre nanofibras es menor.
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Figura 5.8 Separacion lineal entre nanofibras en funcidn del caudal de inyeccidn en
membranas obtenidas a partir de una solucion polimérica de concentracién
al 18%(p/v)
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5.4.3. Influencia de la variacion de concentracion de la solucion polimérica

En base a los resultados obtenidos de la caracterizacion de las membranas con el
apoyo del microscopio electronico de barrido, se observa que la influencia de la
concentracion en la soluciéon polimérica utilizada en el proceso de electrohilado afecta

directamente al diametro de las nanofibras.

Las membranas obtenidas a partir de una soluciéon polimérica de concentracion al
13%(p/v), muestran resultados respecto al didmetro de las nanofibras que componen la
estructura interna de la membrana, donde se identifica un didmetro minimo de 985,9
nandmetros, un diametro maximo de 4340 nanémetros y un diametro promedio de 2759,3

nandmetros.
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Las membranas obtenidas a partir de una soluciéon polimérica de concentracién al
18%(p/v), muestran mayores diametros de nanofibras, donde se identifica un diametro
minimo de 3384 nandmetros, un didametro maximo de 8153 nandmetros y un diametro

promedio de 5788,6 nandmetros.
Por lo tanto, en base a los resultados anteriormente detallados se puede afirmar que,

a una mayor concentracién de soluto en la solucion polimérica, se obtienen nanofibras de

didmetros mayores.
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CONCLUSIONES

Finalmente, el desarrollo de esta investigacion permitié obtener membranas
compuestas de nanofibras de PLA mediante el proceso de electrohilado que
posteriormente fueron caracterizadas mediante microscopia electréonica de barrido para
evaluar las caracteristicas de la estructura interna de las membranas respecto a la
morfologia, el entrelazamiento de las nanofibras, el diametro de las nanofibras y la

separacion lineal entre éstas.

Se logré optimizar el proceso de electrohilado al establecer un rango de parametros
Optimos para la obtencién de buenos resultados en cuanto a las membranas y el proceso
de electrohilado, por lo tanto, en esta investigacion se definié un éptimo rango de voltaje
entre 7,5 kV y 12,5 kV; asi mismo, un dptimo rango en el caudal de inyeccién entre 3 mL/h
y 5mL/h y finalmente una éptima concentracion de la solucién polimérica entre 13%(p/v)

y 18%(p/v).

Se caracterizd exitosamente la morfologia y el entrelazamiento de las nanofibras con
el apoyo de las imagenes proporcionadas por el microscopio electréonico de barrido (SEM),
donde se identifico el mejor resultado en las membranas obtenidas a partir de una solucién
polimérica a base de PLA de concentracion al 18%(p/v), cuyas caracteristicas muestran una
morfologia enmallada, un entrelazamiento de nanofibras con tendencia a un trenzado

helicoidal y nanofibras sin defectos de inclusion granular.

Se caracterizé exitosamente el diametro de las nanofibras a través del analisis de las
imagenes proporcionadas por el microscopio electrénico de barrido (SEM), donde se
identificd los didmetros mas pequefios en las membranas obtenidas de una solucidon
polimérica a base de PLA de concentracion al 13%(p/v), cuyos valores de didmetro minimo

y maximo son de 985,9 nanémetros y 3747 nandmetros respectivamente.
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En conclusién, en base a los resultados obtenidos en esta investigacién, se establece
que el didmetro de las nanofibras se ve afectado de la siguiente forma por los parametros
operativos; a mayor voltaje aplicado se obtienen menores didmetros de nanofibras; a
mayor caudal de inyeccién en el proceso se obtiene nanofibras con diametros mayores; y
a mayor concentracién de soluto en la solucidn polimérica se obtiene nanofibras de mayor

didmetro.
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RECOMENDACIONES

Hacer un andlisis mas profundo sobre los diluyentes del PLA puede contribuir a
mejorar el proceso de electrohilado y reducir en su totalidad la generacién de residuos en
el proceso debido a la acumulacién de material en la aguja de inyeccidn, en consecuencia,
mejorar la eficiencia del proceso al evitar la intervencidn continua del proceso para realizar

limpieza.

Es posible mejorar el proceso de disolucion de PLA para evitar problemas de
contaminacién al controlar la calidad del PLA (soluto) y el grado de pureza del cloroformo
(solvente) que serdn usados para la preparacion de la solucidn polimérica, asi mismo,
realizar la preparacion de la solucién polimérica usando equipos especificos para el

proceso.

Usar equipo de proteccion personal para las manos con el fin de evitar el contacto
directo de la piel con la aguja de inyeccién o el colector, de esta forma se elimina el riesgo

de electrocucién mientras se ejecuta el proceso de electrohilado.

Almacenar y manipular con estricto cuidado las membranas obtenidas al finalizar el
proceso de electrohilado para evitar problemas de contaminacion de las muestras vy
generar posteriores complicaciones en la etapa de caracterizacion mediante microscopia

electrénica de barrido.
Implementar equipos especificos como un agitador magnético, una balanza

electrénica de alta precisidn, pipetas graduadas, frascos autoclavables y un microscopio

digital, todos éstos de uso exclusivo para la maquina de electrohilado.
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