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RESUMEN

La Nanociencia ha permitido explotar nuevas propiedades y fenébmenos que emergen a
dicha escala, lo cual ha traido consigo el desarrollo de nuevas tecnologias. Por ejemplo las
propiedades piezoeléctricas de los cristales de forma de diapason vienen siendo utilizados en
diferentes aplicaciones tales como, por ejemplo, biosensores [1] y sensor de fuerza
(incluyendo microscopios de fuerza atbmica (AFM) [2] [3]). Otras de sus cualidades incluyen
su bajo consumo de energia, bajo costo, alta precision y larga estabilidad.

En la presente tesis se investiga el uso de cristales de forma de diapasén como sensores de
viscosidad de peliculas delgadas, con miras a sus aplicaciones como adhesivos o lubricantes.
La estrategia a seguir consiste en vibrar un diapasén de cuarzo a su frecuencia de resonancia;
El diapason lleva adherido en uno de sus brazos una fibra de carbono de 7 um de diametro y
se aproxima a una pequeria cantidad (uL) de fluido depositada sobre una superficie lisa.
Cuando la punta del diapasén se acerca y entra en contacto con el microfluido la amplitud de
vibracion decae bruscamente, lo cual es atribuido a la formacion del menisco que ocurre entre
el liquido y la superficie de contacto de la sonda, esta masa adicional hace que haya un
cambio de frecuencia de resonancia en el diapason, generando un cambio de amplitud brusco.
El acercamiento se realiza primero a pasos del orden de micrémetros. Una vez dentro del
fluido, el avance de la punta prosigue a pasos de dimensién nanométrica. Subsecuentemente
se procede a retirar la sonda hasta salir del liquido. Durante todo este proceso se monitorea la
amplitud de vibracion y la posicién de sumergimiento.

Tal como se evidencia en los resultados experimentales, el proceso de inmersion y retiro de la
sonda resulta en una curva de histéresis, la cual proporciona informacién de la tension
superficial del microfluido.

Una de las aplicaciones de este equipo es de tipo industrial, pues permitiria analizar peliculas

delgadas viscosas (adhesivos o lubricantes).
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1.

INTRODUCCION

En las ultimas décadas, una serie de dispositivos para medir propiedades fisicas de un
fluido se han desarrollado sobre la base del mecanismo de resonancia, como detectores de
viscosidad y densidad del liquido[4][5] [6]. El principio detras de todos estos sensores es para
detectar un cambio en la frecuencia de resonancia y un cambio en la anchura del pico de
resonancia en el liquido, y de esto para deducir la viscosidad o densidad del liquido [6].

Entre los diferentes resonadores, las horquillas de cuarzo son mas atractivas debido a su bajo

consumo de energia, bajo costo, alta precision [6].

La mayoria de los equipos para medir las propiedades fisicas de un fluido como
viscosimetros de laboratorio, 0 medidores de tension superficial requieren grandes voliumenes
de fluidos. En este trabajo, un sensor piezoeléctrico se elige para esta aplicacion debido a su
pequefio tamafio, gran estabilidad y alta sensibilidad para analizar las propiedades fisicas del
fluido. Lo novedoso de este método consiste en construir una curva de histéresis al sumergir y
retirar una sonda piezoeléctrica de una gota de liquido (corriente de amplitud vs posicion de la
sonda). Midiendo las variaciones de amplitud de corriente de la sonda producidas por las
perturbaciones del fluido durante el proceso de sumergimiento y retiro de la sonda, dandonos
informacion de la tension superficial al momento de tocar la muestra liquida, que por el
fendmeno de capilaridad se forma un menisco alrededor de la fibra de la sonda, produciendo
un cambio de amplitud considerablemente alto, también es posible detectar la tension
superficial en el punto de desprendimiento de la sonda del liquido. Mientras la viscosidad es
visualizada en las pendientes de la gréafica que son producidas al sumergir la sonda.

1.1 Objetivos generales y especificos

El objetivo principal de este trabajo es la construccion de un sistema con sonda

nanomeétrica para el analisis de las propiedades de un microfluido.

Otros objetivos son:
e Disefiar y construir la plataforma mecanica para el acercamiento micrométrico de la
sonda al fluido.
e Construir un sistema electronico que amplifique y filtre la sefial eléctrica del

diapason.



e Calibracion del desplazamiento vertical del disco piezoeléctrico.
e Usar el sistema para construir la curva de histéresis amplitud vs distancia de

inmersion en fluidos muestra.



2. MARCO TEORICO

2.1 Tension superficial

Una molécula dentro de un liquido se somete a la accion de fuerzas de atractivas en
todas las direcciones, siendo la resultante nula. Pero si la molécula esta en la superficie del
liquido, sufre la accion de un conjunto de fuerzas de cohesién cuya resultante es
perpendicular a la superficie. Por lo tanto es necesario consumir algo de trabajo para mover
las moléculas a la superficie, superando la resistencia de estas fuerzas, de modo que las

moléculas de la superficie tienen mas energia que el interior [7]. Figura 1.

s

Figura 1. Tension superficial de una gota sobre una superficie (Imagen obtenida de la revista Holiwi,[8])

El método de Whilhelmy es un procedimiento para medir la tension superficial, este
método utiliza una placa geometria rectangular suspendida verticalmente a una balanza de
precision. La parte inferior de la placa se pone en contacto con la superficie (horizontal)
del liquido, produciéndose la formacién del menisco dado por el fenémeno de capilaridad
del ligquido. A continuacion, se procede a levantar la placa lentamente mientras se forma
una delgada pelicula en el interface aire-liquido. El levantamiento procede hasta que se
produzca la separacion. En la posicion justo antes de la separacion se puede calcular el
equilibrio de fuerzas entre las fuerzas de tension (que se ejercen en ambos lados de la

placa) y la fuerza de levantamiento F.
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Figura 2. Método de la placa de Wilhelmy [9].

En la posicion 3 justo antes de la separacion (Figura 2) se puede calcular el equilibrio
entre las fuerzas de tension que se ejercen en ambas partes de la placa; por ello factor 2 y la

fuerza de levantamiento F (Figura 3).

be s |

1AM W7

Lavnpbid L

Figura 3. Método de la placa-Balance de fuerzas [9].

El balance de fuerza es
F=2(L+e)ocosé 2.1)

usualmente la placa es levemente rugosa, de tal forma que el &ngulo de contacto sea lo méas
pequefio posible, y se pueda suponer igual a cero =0y e <<L, entonces la ecuacion

(2.1) se reduce a:

. 2.2)



2.2

Para nuestro sistema se emple6 este método de inmersion y extraccion de la fibra del
microfluido, como se muestra en la figura 4. La tension superficial o para una barra

circular esté en funcion de la fuerza de desprendimiento y el radio de la barra [10].

2.3)

Donde F,,, es la fuerza de desprendimiento de la sonda con la muestra, y r es el radio de

fibra de carbono.

.
<5
=
<>
o
<>

- o - " ofN g

Figura 4. Aproximacion y retraccion de la muestra a la sonda

Viscosidad

La Viscosidad es la resistencia que tienen las moléculas que conforman un
liquido para separarse unas de otras, es decir, es la oposicion de un fluido a deformarse y
esta oposicion es debida a las fuerzas de adherencia que tienen unas moléculas de un
liquido o fluido con respecto a las otras moléculas del mismo liquido.

Un fluido se define como una sustancia que cambia continuamente su forma cuando se le
somete a un esfuerzo cortante, no importa cuan pequefio sea.

Para un flujo ordenado en el que las particulas de fluido se mueven en lineas recta y
paralelas (flujo paralelo), la ley establece que para ciertos fluidos conocidos como fluidos
newtonianos, el esfuerzo cortante sobre una interfaz tangente a la direccion de flujo es
proporcional a la tasa de cambio de la velocidad con respecto a la distancia, donde la

diferenciacién se toma en una direccién normal a la interfaz.


http://conceptodefinicion.de/fluido/

v dimension
boundary plate !

(2D, moving) | velocity, u
—_—

.
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boundary plate (2D, stationary)

Figura 5. Deformacion de un fluido entre dos placas paralelas (fuente tomada de Wikipedia, [11])

Matematicamente se establece como

Y (2. 4)
oy

donde L se conoce como el coeficiente de viscosidad, y 7 el esfuerzo cortante.

El coeficiente de viscosidad absoluta o simplemente la viscosidad absoluta de un fluido es
una medida de su resistencia al deslizamiento o a la deformacion cortante o angular.

Los fluidos no newtonianos también son materiales viscosos en los cuales el esfuerzo
cortante esta relacionado con la tasa de corte, dV/dy, en una forma mas complicada. La ley
de potencia es una forma de describir el comportamiento de materiales viscosos, Para

flujos paralelos esta dada como:

AR
G e

Para un fluido newtoniano k =« y n = 1. Para otros valores de n se tendria un fluido no

newtoniano.

Un fluido no newtoniano cuyo comportamiento se describe mediante la ecuacion (2.5) con
n < 1 se conoce como pseudoplastico; este nombre se origina porque con el incremento de
la tasa de corte, dV/dy, existe una curiosa disminucion en la viscosidad efectiva. Es decir,
con un incremento en la tasa de corte el liquido se adelgaza. En la figura 6 se muestra la

curva esfuerzo-tasa de corte. Muchos lodos no newtonianos son pseudoplasticos. Por otra



parte, si n > 1, el fluido se conoce como dilatante; aqui el fluido se “engruesa” con un
aumento en la tasa de corte.

Ademas, existen los llamados materiales lineales de Bingham, donde, se presenta
unicamente un desplazamiento finito para un esfuerzo cortante menor que un valor 7, y
para el cual existe un comportamiento viscoso newtoniano cuando el esfuerzo cortante es
mayor que 7, . [12]

Este comportamiento se muestra en la figura 6. La ecuacion correspondiente es

av (2. 6)
T=17,+ Hg ——

finalmente, cabe indicar que muchos materiales poseen una combinacion de caracteristicas

viscosas Y elasticas, por lo que se conocen como materiales viscoelasticos.

Bingham dilatante
(vield dilatant)

_— Bingham plistico

Bingham pseudoplastico
(vield pseudoplastic )

Dilatante
/_»_.‘ Newtoniano

- " .
e ——_ Pseudoplistico

.

0 " du/dy
Figura 2

Figura 6. Curvas de flujo para distintos tipos de comportamientos (Figura tomada de Scielo, [13])

2.3 Efectos piezoeléctricos en materiales ceramicos

Piezoelectricidad es el término general que describe la propiedad que exhiben algunos
cristales (redes cristalinas) para llegar a polarizarse eléctricamente cuando se les aplica una
tension, bien comprensiva, bien extensiva [14]. El cuarzo es un buen ejemplo de material
piezoeléctrico. Si el esfuerzo de comprension se aplica al cristal, este desarrolla un

momento eléctrico proporcional a la fuerza aplicada (efecto piezoeléctrico directo).



2.4

Opuestamente, si el cristal se introduce en un campo eléctrico, la forma del cristal cambia

levemente (efecto piezoeléctrico opuesto).

En un cristal metalico, cada celdilla de la red cristalina espontaneamente esta polarizada a
lo largo de las distintas direccione permitidas. Esta polarizacion desaparece a la
temperatura critica (Punto de Curie), por encima de la cual el cristal llega a ser
paraeléctrico.

Si un cristal se solidifica alrededor de la temperatura de Curie en presencia de un campo
eléctrico externo, los dipolos tienden a alinearse en la direccion paralela al campo externo.
Si este cristal es comprimido la red cristalina tiende a distorsionarse, introduciendo
cambios en el momento dipolar del cristal (efecto piezoeléctrico). El rango de tension
aplicado sera especifico al material y el cambio en el momento dipolar es lineal y
reversible.

Cuando quitamos el campo eléctrico los dipolos permanecen alineados y localizados,
dando al material una polarizacién remanente, una deformacion permanente y una

piezoelectricidad permanente.[15]

Modelo mecanico - eléctrico

La aparicion de los diapasones como sensores de fuerza de los SPM comienza en 1989
cuando Guther [16] y colaboradores pegaron una punta en uno de sus brazos, y lo
utilizaron como microscopio de campo acustico.

Los diapasones de cuarzo pueden ser excitados aplicando un diferencial de potencial
alterna en uno de sus electrodos y midiendo la corriente piezoelectricidad inducida por el
movimiento de los brazos en el otro electrodo, conocida como autoexcitacion, o bien,

puede ser excitado mecanicamente, por ejemplo con otro material piezoeléctrico.

(a) (b) [
[

R,
AN - | 1

Figura 7. a) Fotografia del diapasén comercial b) Circuito equivalente eléctrico del diapason

Y en la figura 7a se observa un diapason piezoeléctrico de una frecuencia de resonancia
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libre de 32768Hz que fue usado como sonda de exploracién en este trabajo.

En la figura 7b se observa el equivalente eléctrico de un diapason, donde la inductancia L,
la capacidad C, y la resistencia R, son analogas a la masa, la inversa de la constante
elastica y el factor de amortiguamiento viscoso de un sistema mecanico ver tabla 1. El

condensador C, representa la capacidad electrostatica entre los electrodos, con el cristal

como dieléctrico, y su valor es siempre mucho mayor que C.

Tabla 1. Equivalencias entre componentes mecanicos y eléctricos

L, Inductancia m, masa
R, resistencia A, amortiguamiento
1/C, inverso de la capacitancia K, constante elastica

—

H

Figura 8. Dimensiones de la sonda diapasén [2].

El diapason tiene las siguientes dimensiones y propiedades mecanicas, [2]
W=0,30mm: Espesor de brazo

T=0,40mm: Ancho de brazo

L=3,04mm: Longitud de brazo

B=4,52mm: Longitud del diapasén

H=1,02mm: Ancho del diapason

Propiedades mecanicas:

p=2,65x10° kg.m™: Densidad del cuarzo

Y=7,87x10'° N.m%: Modulo de Young

k=13,446 KN.m*: Constante Elastica



Del circuito de la Figura 7b se obtiene la siguiente ecuacion

I .
IR+9+ Ld > =V, sinw,t
C dt

d’l, Rdl, | Ve,
5t +—=——C0Sw;t
d?> Ld LC L

Deduciendo la solucién de la ecuacion (2.7)

I =1,sin(ot—¢)

Donde la corriente de amplitud es

Con una frecuencia de resonancia igual a

_ 11
* 27\ LC

2.7)

(2. 8)

(2.9)

(2. 10)

(2. 11)

Para hallar la frecuencia en paralelo f , del circuito de la figura obtenemos que la

impedancia es

10



2 2 _ _ —
o RX 2 _XelR +2(xL X X, = Xc =X ) 012
R? +(X_ - Xc - Xq,) R?+(X_ - Xc - Xq,)

como el diapason esta en resonancia la parte imaginaria se hace cero, y R<< (X, — X ).

Por lo que la frecuencia de resonancia paralela es:

1 (1 1 (2.13)
fo=—"— |7+
2z /LY\C  C,

Por otra parte como C, >>C, entonces

(2. 14)

Conloque f, = f,

En la mayoria de los cristales, la frecuencia paralela varia menos del 1 por 100 por encima

de la frecuencia serie. Figura 9.

admittance
il
Ivi Iv

I
|
|
I
!
|
|
I
I
i

1

s fp frequency

Figura 9. Gréfica de la admitancia vs la frecuencia de un cristal diapason [15].

El factor de calidad queda expresado por

11



1L,

Q_ENE_t—t

(2. 15)

Donde f, y f_son las frecuencias cuadrantales para las cuales la potencia transferida del

generador al cristal cae a la mitad de la potencia maxima que se transferida del generador

al cristal cae a la mitad de la potencia maxima que se transfiere en resonancia. [1],[2]

,[17],[18],[19],[20].

Usando un modelo mecanico a la masa efectiva de un brazo m, la constante de

amortiguamiento y, la constante de elasticidad x

2
d E +bd—u+ku: F, cos at
dt dt

Sabiendo que g =2au, [21],y reemplazando en (2.16)

mdiq, b dg

. +——+Kq:FOCOSa)t
2a dt 2 dt 2

Y relacionando con la ecuacion eléctricaL, Ry C

2
Ld—q+ Rd—q+£q:F0 cos wt
dt? dt C

Se obtiene la relacion del modelo mecanico con el eléctrico

2
L= m21C:2a1R:m}/21
2 k 2a

F, =V,

De la ecuacion (2.13) se puede hallar el valor de L

~ 1
4z7Cy(f, — f,)

L

(2. 16)

(2. 17)

(2. 18)
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2.5

donde capacitancia C,, es principalmente determinada por la estructura geométrica de los

contactos en el cristal, las propiedades dieléctricas del cuarzo y por la capacitancia del
cable.[20].

., R .
De larelacion Aw = b =L se puede determinar R
m

R = 27AfL (2.19)
Por ultimo de la ecuacion (2.11) se puede obtener C

1 2.20
C= L @

Interaccion de la sonda con la muestra

En el modelo planteado por La Rosa, [3], permite explicar los efectos elésticos y de
disipacion entre la punta de prueba y el fluido. Si consideraramos que el potencial de
interaccionU (x) fuera cuadratico (aqui x es el desplazamiento lateral de la punta respecto
a la muestra), entonces el termino k=42U/dx*> constituiria la causa un cambio en la
frecuencia de resonancia.

La ecuacion de movimiento de la punta (considerada como un oscilador de masa efectiva
M, constante de amortiguacion y, y constante de restauracion ko), es MX+ My X +kox =
Farive- Fprobesample= Farive— kx. Aqui la interaccion entre la prueba y la muestra es
considerada como fuerza conservativa. Pero en realidad esta interaccion es parte de un
proceso dinamico. Si consideramos el movimiento de la punta relativo al fluido (el
ultimo moviéndose a velocidad u) la ecuacién de movimiento debe ser expresada mas
bien como M X+ My, X +kox = Farive- Fprobe-sample= Farive— k(x-u). Dado que el desplazamiento del

fluido es inducido por el movimiento de la punta, es razonable asumir u = Ax :‘f&‘e”’x,

donde A es un factor numérico complejo que describe el acoplamiento entre el

movimiento de la punta y el de la muestra liquida.
M + Mygi + kox = Fapgpe — klx — u) (2. 21)
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u = |Ale®x = |Al[cosep + isinglx
u = Al cosgx +ildl sing x

Sabiendo que:

ileat +8)

x = xge

* = itox,e' @ = jex

. %

i=—

i

ilAlsing

u = |4l cosgy + ——x%

L

lAlsing

u =4l cosgx + i

|Alzing

M#+ Myy# + kpx = Fapppe — k |x — |4l cos gpx — %
it

|Alsing
M# 4+ Myy# + kpx = Fapppe — k[1 — 14l coslx + kS
Asi la ecuacion debe expresarse como,

~ Wsin 1/

MK+ My X+ KoX = Fye — k[1—| Al cos g] x + k- ——x

Notar que la constante efectiva de amortiguamiento resulta tener la forma

_ —\A\sin¢k

4 Mo

k=K1 |Alcos ]

(2. 22)

(2. 23)

(2. 24)

(2. 25)

Esto es, la interaccion disipativa () se incrementa con respecto a la interaccion

conservativa entre la punta y la muestra (k). De manera que en la region cerca de la zona
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de interaccién entre la punta y la muestra, debido a un retraso de fase en la interaccién
punta-muestra, la interaccion conservativa esta siempre acompafiada de interaccion

disipativa, y la energia de disipacion es liberada en forma de ondas acusticas.

2.6 Modelo de osciladores acoplados

Los sensores basados en diapasones de cuarzo han sido modelizados de forma extensa
en la literatura como osciladores armdnicos simples [22]. Sin embargo, los diapasones de
cuarzo se comportan como un par de flejes acoplados y por tanto su dinamica esta

fuertemente influida por su acoplamiento y no se puede reproducir mediante un modelo de
oscilador armonico simple.[23]

Mod -f L
T
|
Mggoiantvi‘:fa_se- . ,ﬁ

Figura 10. (a) llustracion de los modos en-fase y anti-fase de un diapason. (b) Diagrama del modelo de
osciladores acoplados para el caso particular de un diapasén con dos brazos idénticos (a =1y = 1).[24]

Los brazos del diapason se pueden modelizar como dos osciladores arménicos (1 y 2) con
masa efectiva m y constante elastica k. ElI acoplamiento entre los brazos se modeliza
mediante un muelle con constante elastica efectiva kac. EI movimiento de las masas 1 y 2

(x1 y x2) representa la deflexién de los extremos de los brazos 1 y 2 del diapason. Las
ecuaciones de movimiento son

a X+ BK-x +k (x, —x,)=0 (2. 26)

mx,+k-x, -k, (X, —x)=0

donde el pardmetro « = 1 + Am/m tiene en cuenta el cambio de masa Am que sufre el brazo

15



2.7

1 al afadir la punta y el parametro g = 1 + (0F/oz)/k tiene en cuenta el efecto de una
gradiente de fuerza (0F/0z) actuando en la punta del sensor.

Automodos del diapason

Hay dos automodos que son solucién del sistema de ecuaciones (2.26): uno en el que
ambas masas oscilan en fase (modos en-fase) y otro en el que las masas oscilan en anti-fase
(modo en anti-fase). Las autofrecuencias de los modos en-fase y anti-fase (w1 y w2
respectivamente) se pueden obtener resolviendo el problema de autovalores de la expresion

(2.26) empleando una solucién particular de oscilacion arménica:

2 2 2[ 2 2 2.27
Wy, = ;{Qi X/Q _8aw10[w1o(ﬂ _1)+ a’zo(ﬂ"‘l)J} ( )

con Q=|w? - (a+28 1)+, {(a+1)]. Los términos @y, y a,, son las autofrecuencias de

los modos en-fase y anti-fase en el caso de un diapason perfectamente equilibrado (a =1y
S =1). Nétese que el signo + (-) de la expresion (2.27) se corresponde con el modo anti-
fase (en-fase) de oscilacion. Estas autofrecuencias se pueden expresar en términos de la
constante elastica de un brazo (k), la masa efectiva de un brazo (m) y de la constante

elastica del acoplamiento entre los brazos (Kac):

k
Wy =27, = \/; (2. 28)

k+ 2k,

6020:2”1‘20:\ m

Usando la expresion (2.28), la constante elastica del acoplamiento ks Se puede expresar en
términos de la constante elastica efectiva de un brazo (k) y de las autofrecuencias del

sistema de dos osciladores idénticos acoplados (w10 Y @20)

K| @20 2 _
Kyc = 2[(@(}} 1} (2.29)

de la expresion (2.29) se deduce que cuanto mayor sea la constante elastica del
16



2.8

acoplamiento, mayor sera la diferencia entre las frecuencias de los modos anti-fase y en-
fase. Por tanto, un modo muy sencillo de estimar la constante de acoplamiento entre los
brazos es medir las frecuencias de los modos en-fase y anti-fase cuando el diapason esta

equilibrado (sin afadirle masa ni aplicarle un gradiente de fuerza). [25].

Efecto de un pequefio desequilibrio de masa y gradiente de fuerza en la
dinamica del diapason

Segun castellano [24] el cambio en la oscilacion del diapasén que produce una masa
Am en el brazo 1 es equivalente, a primer orden, a un gradiente de fuerza negativo (oF/0z)
actuando en dicho brazo. Esta relacion cobra una expresion analitica muy sencilla para el
caso de un diapason, inicialmente equilibrado, al que se desequilibra con una masa Am y
un gradiente oF/oz en el brazo 1. La expresion (2.27) se puede simplificar bajo la
suposicionque o —» 1y g — 1,

o} = ol ~(1+ GFZ{(@Z _grr:erJ

2
o’ _a;go-[u[a’mJ -a':zfz —ﬁrr:h} (2. 30)
Wy

Usando .1+ ax+by —=—1+ Zx + gy +...en la expresion anterior obtenemos:

@ _ /1+6F/62_Am+m:1+ 6F/62_A7m+
o, 2k 2m 4k  4m
10
* oFjez A " oFloz A
@ _ L [@0]| OF/cz_Am -, (@) OFjoz_Am (2. 31)
Wy || g 2k 2m @, 4k 4m

Por tanto, el cambio en la dinamica del modo anti-fase producido por una masa Am es

equivalente al cambio producido por un cierto gradiente de fuerza oF/oz:
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2.9

2
—(“’ZOJ K Am=—e?2 - Am (2.32)
@, ) M

oF _
0z

Esta relacion entre el gradiente de fuerza y el incremento de masa en un brazo del diapasén
tiene dos consecuencias importantes. La primera es que se puede emplear un gradiente de
fuerza positivo actuando en el brazo 1 del diapason para reequilibrar el diapasén tras
haberle colocado la punta al brazo 1. La segunda consecuencia es que la respuesta del
diapason al cambio de masa de una pata se puede usar para validar el modelo de
osciladores acoplados.

Determinacion de la masa de la punta

La punta, que se fija en el diapason para emplearlo, cambia la dindmica del diapason
de cuarzo. El desequilibrio introducido por la masa de la punta cambia la constante elastica
efectiva del sensor de fuerza.

Resulta interesante que la relaciéon entre el cambio de la frecuencia de resonancia y el
desequilibrio por masa afiadida se puede emplear para estimar con precisiéon la masa de la
punta. Nétese que una vez que se conoce la masa de la punta, se puede emplear el modelo
de osciladores acoplados para predecir la dindmica del sensor de fuerza.

Si se considera un diapason cuyo brazo 1 esta desequilibrado por una masa (a = 1 + Am/m)

y que no hay ningun gradiente de fuerza (# = 1), la expresion (2.27) puede escribirse como

1
w?, = M(Ai A —16aa>foco§0) (2.33)
Con A dado por
A= (a +l).(a)120 + a)zzo) (2. 34)

Despejando « en la ecuacion (2.33) y usando « = 1 + Am/m, la relacion entre el incremento

de masa debido a la punta y el cambio en la frecuencia de resonancia es:

18



Am _ (wzz _a’lzoxa)z2 _a)zzo)
e ZL); (@ + 02, —207) (2.35)

Por tanto, el cociente entre la masa afiadida y la masa del brazo m=0.2427 oLWT ,[26],

depende Unicamente de las autofrecuencias del diapason equilibrado (w10 y w20) y de la

autofrecuencia del modo anti-fase tras afadir la masa wo.

2.10 Determinacion de la constante elastica efectiva

Si consideramos que el diapason esté inicialmente equilibrado (« =1y £ =1) y que se
aplica un pequefio gradiente de fuerza (8 — 1), la relacion entre el gradiente de fuerza

aplicado y el cambio en la frecuencia de resonancia estd dada por: [25]

w, -, OF/oz N
o, 4k

(2. 36)

W, — Wy [ @y ’ OF oz N
W,y @y 4k

De la expresion (2.36) se aprecia que la relacion entre el cambio de frecuencia de los
modos en-fase y anti-fase con el gradiente de fuerza es similar a la obtenida para un

oscilador arménico pero con unas constantes elasticas efectivas:

Kg o =2k

2
Ky, = 21{”20} =2(k + 2k, ) (2. 37)

La constante elastica k puede calcularse usando la férmula para flejes de seccidn
rectangular k = 0.25-EW(TL™)® con E el modulo de Young del cuarzo (78.7 GPa), T el
espesor, W la anchura y L la longitud del brazo del diapasén [26]. Para determinar las

dimensiones de los brazos de los diapasones con precision se emplea microscopia Optica de
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alta resolucion.

La principal fuente de error de este método de calibracion se debe a la fuerte dependencia
de la constante elastica k con las dimensiones geométricas de los brazos. Los diapasones
disponibles comercialmente tienen brazos cuya forma no es exactamente la de un fleje de
seccion rectangular. Por tanto, la precision de este método se puede mejorar empleando un
procedimiento para determinar la constante eléstica de los brazos k independiente de las
dimensiones del diapason.

Hasta ahora se han mostrado los resultados para diapasones que estan inicialmente
equilibrados y se desequilibran por la accién de un pequefio gradiente de fuerza. Este caso
no incluye, por ejemplo, diapasones de cuarzo a los que se ha afiadido una punta para
emplearse en microscopia de sonda préxima. Sin embargo, el método descrito
anteriormente se puede extender facilmente al caso de diapasones desequilibrados por una
masa Am (a > 1) y por un pequefio gradiente de fuerza (8 = 1 + oF/ozk? — 1). La
expresion (2.27) se puede desarrollar en serie de Taylor como

1 _ _ ?>
0=, (A£B)F(5-1)-(CFB)- 2 (2.38)
Con
A= (a +1)- (a)fo + a)zzo)
B=./A? ~16aw}wl, (2.39)

C=(a-1/a+1)A

Definiendo w21 (8 = 1) = (A £ B)/4a. y manipulando la ecuacion (2.38) se obtiene:

Wy

Ws1 (:B = 1) \

1$(ﬁ—1).[i;7§}.2210 ¥ (2. 40)

Empleando el desarrollo en serie de Taylor 1+ ax ———>1+ax?/2+... la ecuacion

anterior se puede simplificar de la siguiente manera.
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@, a)z,l(ﬂ:]-)
N CFB) o}
;+(ﬁ—1)-(AiBj-B+... (2. 41)

De donde se obtiene que la constante elastica efectiva del modo anti-fase es:

_ k B(A+B)
202, (C-B) (2. 42)

kef,z =

Esta expresion depende Unicamente de la constante eléstica de un brazo del diapason (k),
del cociente entre la masa afiadida inicialmente (Am) y la masa del brazo del diapason (m)
y de las autofrecuencias del diapasén cuando esta completamente equilibrado (w10 Y @20).

2.11 Linealidad de la relacion entre el gradiente de fuerza y el cambio en la
frecuencia de resonancia

Si se considera el caso méas general donde un diapasén esta desequilibrado por la masa
afiadida por la punta Am y por un pequefio gradiente de fuerza (f = 1 + oF/oz’k-1 — 1), la
expresion (2.27) se puede desarrollar en serie de Taylor como sigue

4

£(p-1f (B -C7)- 225+ (2. 43

2 _i —(A_1N.(Cc T .0)120
0=, (A+B)¥(5-1)-(CFB) 5arf

Con A, By C definidos en la expresion (2.39).

Definiendo w2,1(f = 1) = (A £ B)/4a y manipulando la ecuacion (2.43) se obtiene:

1$(ﬂ—1)(c * Bj. 2:120 +(5-1) -[BZ _Czj. 200 (2. 44)
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2
Usando el desarrollo +1+ax+bx* ———1+ Zx+(2—2} 2 +..., la expresion (2.44) se

aproxima por:

Aw,, @, —a)z,l(ﬂzl) ;1(,8—1)-(C$ B]_ o +

®,, w,, (=1 A+tB) B
B?-C? (C¥B) o,
+(B-1) - - N |
(,8 ) [ B A+B BZ(Ai B)+ (2. 45)

Esta expresion puede reescribirse para apreciar mas claramente la parte lineal y la
correccion de segundo orden en la relacion entre el cambio en la frecuencia de resonancia

del diapason y el gradiente de fuerza aplicado en la punta:

2 3
ﬂ; ! -8F+5(8Fj +0 (aFj (2. 46)
f  2kg oz oz 0z

con el coeficiente de segundo orden ¢ dado por

167t [(B2-c?) (c-BY
{ B A+B} (2.47)

"~ k?B%(A+B) B

Los gradientes de fuerza positivos “ablandan” de modo efectivo al diapason. Esto se debe a
que un gradiente de fuerza positivo contrarresta el efecto de la masa de la punta, re-
equilibrando al diapasén [25]. El efecto para gradiente de fuerza negativos es el opuesto

por el mismo motivo.

2.12 Fuerza de interacciéon de la sonda a la muestra

Para explicar el fendmeno que se produce en la interaccion de la sonda a la muestra,
Castellano, [24], emplea un modelo de osciladores acoplados con dos términos de

amortiguamiento.
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El primer término considera la disipacion de la energia mecéanica, como la proveniente de

la friccion hidrodinamica de cada uno de los brazos y es denotado por un término y. El
segundo es realizado por la disipacion a través de la base del diapasén, y es denotado con

el término y,,.. que es proporcional a la velocidad del centro de masas del diapason

. m( . |

om X+ BK - % + K (X, — X, )+ }m(a X+ X2j+7rn'X1 =F,(t) (2. 48)

mX;+k-X2 +kc(X2 _X1)+}/basem(a X1+ X2j+7411'x2 :lFZ(t)
+a

con Fi(t) la fuerza impulsora en la masa i = 1,2. Haciendo £-Fi(t) = F2(t) = Fo-cos(wt) se
simula la excitacion mecéanica del diapasén a la frecuencia w.
Todos los pardmetros permanecen inalterados cuando el diapason es desequilibrado tanto

por un gradiente de fuerza como por el lastre de una masa.

2.13 Consideraciones de ruido

El ruido es una perturbacion de voltaje que se superpone con la componente de sefial
que se procesa. Por lo que se buscan métodos para minimizar el ruido o bien mejorar la
relacion sefial a ruido del sistema.

Si bien el ruido electronico es el de mayor influencia en los sistemas electronicos, para este
sistema el ruido mecéanico es clave dado que la fibra de carbono de la sonda debe estar
sumamente cerca de la superficie a muestrear, es necesario que no haya vibraciones que

provoquen colisiones y se estropeen las mediciones.

Ruido Electronico

En el &mbito electrénico se tienen dos fuentes de ruido: el ruido de Johnson o ruido
térmico y el ruido electromagnético producido por la radiacion absorbida por el sistema.

El ruido de Johnson o ruido térmico se produce debido al movimiento de los electrones
dentro de las resistencias.

Este ruido electromagnético es provocado por la radiacion electromagnética a la cual es
sometido el sistema, la radiacion viene dada por las emisoras radiales, celulares y demas
sistemas de transmision eléctrica que provocan interferencia dado que en general cualquier

material metélico funciona como una antena incipiente.
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La manera mas simple utilizada en este experimento es desarrollar una Jaula de Faraday
que bloquee la radiacién incidente. Estas jaulas consisten en cajas metalicas de suficiente

espesor para no dejar que se introduzca ninguna onda electromagnética.

Ruido Mecénico

El ruido mecénico, se refiere a cualquier vibracién mecéanica que se genere en el cuerpo del
sistema. Estas vibraciones dependen del material del que esté hecho nuestro sistema
mecanico y de sus caracteristicas mecanica. Las vibraciones producidas por sonidos,
movimientos, etc. haran que nuestro sistema comience a oscilar con patrones de vibracion

propios de la geometria de nuestro sistema mecanico.
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3. PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES

3.1 Calibracion del disco piezoeléctrico

El disco que se utilizd, se compone de una capa piezoeléctrica delgada y un diafragma
de laton, como se muestra en la Figura 11(a). El diafragma esta conectado a tierra y la capa
piezoeléctrica se expande o contrae en respuesta a la tension aplicada, deformando el
zumbador de disco en una forma céncava hacia arriba o hacia abajo dependiendo de la

polaridad de la tensién, como se muestra en las Figuras 11(b) y 11(c). [27]

Ceramico

. . ot - +«——— Electrodos
piezoeléctrico /
T -./‘/.,f Espejo
\

.

(a)

Figura 11. (a) Partes de un disco piezoeléctrico donde el diafragma de latdn esta conectado a tierra. (b) Un
voltaje positivo fue aplicado a la capa piezoeléctrica provocando una deformacion concava hacia arriba del
disco zumbador. (c) un voltaje negativo induce una deformacidn céncava hacia abajo.

El interferébmetro de Michelson, inventado por Albert Abraham Michelson, permite medir
desplazamientos con una precisién muy alta.

Su funcionamiento se basa en la division de un haz coherente de luz en dos haces para que
recorran caminos diferentes y luego converjan nuevamente en un punto. De esta forma se
obtiene la interferencia que permite medir pequefias variaciones en cada uno de los
caminos seguidos por los haces. Este interferometro fue usado por Michelson junto con
Edward Morley para probar precisamente la existencia del éter, en el famoso experimento

de Michelson y Morley, figura 12a.
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Figura 12. a) Diagrama del interferémetro de Michelson. b) Interferémetro construido para caracterizar al
disco piezoeléctrico

El haz luminoso emitido por el laser incide sobre el separador de haces, el cual refleja el
50% de la onda incidente y transmite el otro 50%. Uno de los haces se transmite al espejo
adherido al disco piezoeléctrico, (figura 12b) y el otro se refleja hacia el espejo fijo.
Ambos espejos reflejan la luz hacia el separador de haces, de forma que los haces

transmitido y reflejado por este Gltimo se recombinan sobre la pantalla de observacion.

Como los dos haces que interfieren sobre la pantalla provienen de la misma fuente
luminosa, la diferencia de fase se mantiene constante y depende solo de la diferencia de
camino Optico recorrido por cada uno. Por lo tanto, las franjas generadas por el
interferometro se pueden visualizar sobre sobre la pantalla mediante la colocacion de una
lente de corta distancia focal entre el laser y el separador de haces.

Debido a las aberraciones de los componentes dpticos y deficiencia en la alineacion, es
posible que las franjas no sean perfectamente circulares. Sin embargo este hecho no
introduce errores en las mediciones, mientras los maximos y minimos se puedan distinguir.

Figura 13.

Figura 13. Franjas de interferencia de Michelson producidas por el desplazamiento del piezoeléctrico.
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También es importante que antes de empezar a contar las franjas que se crean o
desaparecen debido al movimiento del espejo, es necesario enlongar el piezoeléctrico a su
méaxima medicion de voltaje, de esta forma se consigue eliminar los errores que se
observan al estirar por primera vez el piezoeléctrico.

Las franjas se contaron seleccionando una linea de referencia sobre la pantalla donde
aparezca un borde entre un maximo y un minimo. Después al piezoeléctrico se le va
incrementando un diferencial de potencial desplazandolo hasta que el proximo maximo y
minimo alcancen la posicion previamente determinada y se contara una franja.

Para determinar la distancia de expansion del piezoeléctrico se utiliza la expresion

siguiente.
3.1
d =N G.1)
2

Donde dm es la distancia de expansion del piezoeléctrico, A =633nm es la longitud de

onda del laser y N es el nimero de anillos que se han desplazado en el patron.
A continuacion se muestra los resultados obtenidos en la tabla 2, para la configuracion

Optica de Michelson.
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Tabla 2. Relacién de nimero de anillos y voltaje de subida (V1) y bajada (V).

N° de M e
e | (V1) (Volt)
£A0.1 £A0.1

1 1,1 0,8
2 2,3 1,6
3 3,6 2,7
4 47 3,7
5 5,9 4.8
6 71 5,8
7 8,3 6,9
8 9,5 7.9
9 10,6 9,1
10 11,8 10,1
11 12,9 11,2
12 14,0 12,3
13 15,1 13,5
14 16,2 14,6
15 17,3 15,8
16 18,4 16,9
17 19,5 18,1
18 20,5 19,3
19 21,6 20,5
20 22,6 21,7
21 23,7 22,9
22 24,8 242
23 25,7 25,4
24 26,8 26,8

A partir de la ecuacién (3.2) se calcula la distancia de expansion del piezoeléctrico dm.

La grafica de la distancia de expansion del piezoeléctrico dm vs voltaje aplicado V, se

muestra en la figura 14.
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Figura 14. Relacion de la distancia de expansion del piezoeléctrico dm vs voltaje aplicado V, .

Donde la relacion lineal de la distancia de expansién del piezoeléctrico dm en funcion del

voltaje aplicado V, con un error de 0.3pm.

dm=35v, -0.1 (.2)
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3.2 Funcionamiento del sistema

Acercamiento
manual

Alambre de
carbono

-

A

AN Diapason

MUESTRA

Piezoeléctrico
Z

SINTETIZADOR
DE FRECUENCIA

Filtro Pasa
Banda

\ 4

Detector de
Amplitud

A 4

Amplificador
de Voltaje

Tarjeta
Electronica
de control

Figura 15. Diagrama de bloques del equipo desarrollado.

\4

PC

El funcionamiento de este sistema consta en hacer vibrar al diapasén a su frecuencia

de resonancia, para ello se usa un sintetizador de frecuencia, con una amplitud de 10Vpp,

se hace un barrido hasta encontrar la frecuencia de resonancia del diapason; luego se

acerca la sonda a la muestra a nivel micrométrico, ayudandose con un microscopio digital,

se posiciona lo mas proximo posible a la muestra,

luego por medio de un disco

piezoeléctrico, se hace un acercamiento fino (hanométrico) de la muestra hacia la sonda,

esta instruccion es dada por la computadora usando el programa LabView, para cada

cambio de posicion de la muestra que se va acercando a la sonda habra una toma de datos

de los cambios de corriente de amplitud que experimenta la sonda diapason al sumergir y

retirar la sonda al liquido a analizar. Esos cambios de amplitud seran amplificados, filtrado

y linealizado en su valor pico. Figuras 15y 16.
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Figura 16. Equipo disefiado para el analisis de microfluidos.

3.3 Sintetizador de frecuencia AD9850

Este es un dispositivo integrado que utiliza la tecnologia DDS avanzada, junto con una
alta velocidad interna, y alta resolucion de conversion D / A.
La Arquitectura del circuito de AD9850 permite la generacion de frecuencias del rango de
0 ~ 30 MHz, con paso de 1 Hz y salida de frecuencia estable. La forma de salida de la onda
puede ser sinusoidal o cuadrada, con una amplitud de 1 Vp-p.
Para el control de frecuencia de salida hay cuatro botones para operar de forma
independiente, el primer boton del lado izquierdo que se muestra en la figura 17 sirve para
seleccionar el digito a cambiar, el segundo y tercero es para incrementar o decrecer el
digito seleccionado, por ultimo el cuarto boton es para actualizar el nuevo valor
programado.

Este sintetizador se empleo para hacer resonar al diapason.
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Figura 17. Sintetizador de frecuencia AD9850, este sintetizador consta de cuatro botones que sirven para
seleccionar la frecuencia de trabajo, un switch para seleccionar una onda cuadrada o senoildal.

3.4 Construccién de la sonda diapason

La sonda estd compuesta de un diapason donde en uno de sus brazos esta adherido una
fibra de carbono con una longitud saliente de la tercera parte de brazo y didmetro de 7um
(figura 18). Para la fabricacion se utiliz6 dos soportes sujetadores, con uno de ellos se
sujeto al diapasén y con el otro a la fibra de carbono, con ayuda de un microscopio 6ptico
se empez0 a acercar las dos partes hasta ver que la fibra de carbono quede superpuesto en
un extremo de uno de los brazos del diapason, por ultimo con un alambre de punta fina se
saco una pequefia gota de un pegamento epdxico y se vertio encima de fibra y del brazo del

diapason. Figura 19.

2 m Q%

Figura 18. Seccidn transversal de la fibra de carbono cuyo diametro es de aproximadamente 7pm. [28]
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Figura 19. Fotografia de la sonda diapason

3.5 Acercamiento Manual

El acercamiento manual se hace con tres micrometros, donde la division de escala para
cada uno de ellos es de 0.0lmm. Con los dos micrémetro de adelante se hace un
acercamiento mayor de la sonda a la muestra, mientras que con el tercer micrometro hace
un acercamiento de 1 a 20, es decir que por cada 0.01mm que desplazamos al micrémetro

la sonda se desplazara en 0.5.m. Figura 20.

h=0.5Hzm (3.3)
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En la figura 21 se muestra la plataforma de acercamiento manual sobre una mesa
antivibratoria, la utilizacion de la mesa es para reducir cualquier vibracion exterior que

pueda perturbar al diapason.

Figura 21. Fotografia de la plataforma de acercamiento manual encima de una mesa antivibratoria.
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3.6 Circuito excitador del diapasén
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Figura 22. Diagrama del circuito excitador del diapasén
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En el circuito de la figura 22, en la entrada J1 llega una diferencia de potencial alterna
de 1lvpp a una cierta frecuencia, el cual pasa por un divisor de voltaje que hace que

V,=10mVpp, analizando los punto del circuito a 'y b. Figura 23.

—
—_——

-

Figura 23. Circuito eléctrico del diapasén acoplado a un amplificador inversor

vemos que el circuito inversor tiene una ganancia:

Re (3.4)

donde Z es la impedancia total del circuito equivalente del diapasén, cuando alcance la

resonancia, Z seraigual a su parte real Z, de lo cual se obtendra

. 3.5
v Rs Y, G3.5)

Analizando los puntos b y ¢, obtenemos que

_ RS 'Vout _ _V

out

R, 20 G.6)

V, =

Igualando las dos ecuaciones anteriores, nos queda

Re'Va Vo
Z, 20

ZR — 20 RGVa (3 7)
Ve
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Vv (3.8)

3.7 Etapa de filtrado

Para este circuito se utilizé un filtro de variable de estado que utiliza dos integradores
y un amplificador sumador para proporcionar las respuestas de segundo orden pasa bajas,
pasa banda y pasa altas, estos son U1:A, U1:B y U1:C (ver Fig24). Donde la frecuencia de

filtrado al igualar R; =R, =R,es de

f 1
R
Q =1+—2F§g (3.10)

la ganancia se obtiene por el cuarto amplificador operacional U1:D

G= R (G.11)
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Figura 24. Circuito eléctrico de la etapa de filtrado.
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3.8 Circuito de acercamiento fino

Del circuito amplificador que fue disefiado para el microscopio de fuerza atomica, se
le ha modificacion para obtener una ganancia de factor de 6. Figura 25.
El voltaje que viene del conversor DA de la tarjeta de control (rango de 0 a 5V e
incremento de 19.5mV), alimentara a la entrada INPUT-Z, luego al pasar por el circuito de

e . . _ Ry
amplificacion este voltaje se multiplicara por una ganancia deG =-—==6 , entonces el

3

voltaje de salida es
Vour =G *Vigpur G-12)

Donde el rango de salida es de 0 a 30V con un incremento de 117mv
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3.9 Detector de Amplitud

La funcidn de este detector de pico es capturar el valor pico de la entrada y producir
un Vo =Vj, donde Vo y Vi son los valores de voltaje de salida y entrada. Para alcanzar ese
valor, se hace que V, siga a Vi hasta llegar al valor pico. Este valor se mantiene hasta que
se presente otro nuevo valor Vi, en cuyo caso el circuito actualizard V, al nuevo valor pico.
[4]

En la figura 26 se muestra el circuito electrénico de un detector de amplitud, que utilizan

para el microscopio de fuerza atomica.

D5 D8

s 104 148

Figura 26. Circuito eléctrico de un detector de pico

3.10 Tarjeta Electrdnica de control

Para tomar los datos analdgicos de nuestro sistema se utiliz6 el Arduino DUE que
dispone de entradas y salidas analdgicas con resolucién de hasta 12 bits; la tasa de
muestreo con la que trabaja Arduino DUE es de hasta 1000 ksps (kilomuestras por
segundo). Arduino DUE enumera los pines del 0 — 53, los cuales pueden ser utilizados
como entradas o salidas digitales. Todas las entradas/salidas trabajan a 3.3V. Cada pin
puede suministrar (soportar) una corriente de 3mA — 15 mA dependiendo del PIN, o recibir
de 6 mA -9 mA. [29]
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Se empled la entrada analdgica del pin A0 para medir la sefial de salida de voltaje DC del
detector de amplitud, la cual se utiliz6 a una resolucién de 12 bit (4096 valores diferentes).
Es posible cambiar esta resolucion ADC mediante la funcion analogWriteResolution.
Tener presente que las entradas analdgicas de Arduino DUE, soportan un valor maximo de
3.3 Volts.

También se us6 el DACO para alimentar al circuito electronico de acercamiento fino
(IMPUT 2Z). Por medio de este pin se controla el acercamiento y retiro de la sonda, que

proporciona una salida analdgica con una resolucién de hasta 12 bit (4096 niveles).

void setup() {

Serial.begin(9600);  //inicia la comunicacion serial
analogWriteResolution(8); //configuracion de resolucion
pinMode(DAC1,0UTPUT);

}

void loop() {

analogReadResolution(12); /[configuracion de resolucion
int valor=analogRead(A5);  //lee el valor analdgico en A5
/Ifloat voltaje=valor*(3.3/4095.0); //Acondiciona la sefial

if (Serial.available()>0)
{

int salida=Serial.read();

analogWrite(DAC1,salida); /lenvia datos al DAC1
}
else{
Serial.printIn(valor); /lenvia al puerto serial
delay(10);
}
}
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En el procesamiento de datos se disefidé un codigo en LabView, que grafica la curva de
histéresis de la inmersion y retiro de la sonda con respecto a la muestra del fluido figura
217, esto es posible controlando la posicién del acercamiento fino del sistema, alimentado
al piezoeléctrico progresivamente con un pequefio diferencial de potencial hard que la
muestra se acerque a la sonda diapasén y logre sumergirse, luego al disminuir
progresivamente con el mismo diferencial de potencial se lograra desprender y retirar la
sonda del fluido, durante este proceso el sistema ira tomando las lecturas de amplitud de
corriente del diapason para cada posicion de la sonda, de esta forma se construird la curva
de histéresis del fluido, esto se podra hacer con un intervalo de tiempo, ya que el
diapason demora en estabilizarse, por lo que se debe tomar un tiempo adecuado para
obtener una buena lectura, esto se puede hacer al ingresar el valor en el casillero de
“Toma de tiempo de datos” que esta en milisegundos, figura 28.

Esta orden se da al deslizar el switch “Guardar” (figura 28), que graficard y guardara los

datos, que luego se podra extraer en un formato .xIsx de Excel.

44



VISA resource name

baud rate (3600
[EZT

[T <P

ADC
Pabe]

APosicidn?|

9@

AMPLITUD
3

Waveform Chart

i

33
4095
stop
o [
[True ~H]
512
o[ XY Graph
(=]
EH
" I
Guardar
Lo T W Te B
511 Bosicién
5
i e
Tiempo de muestreo
s,
]
[

Figura 27. Programa para la aproximacion y retraccion para la construccion de la curva de histéresis
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Como se menciono en el parrafo anterior el diapason tiene un tiempo de estabilizacion,
por lo que se desarrollo un programa en LabView para encontrar este valor de tiempo.
Primero se hace excitar al diapason a una frecuencia fuera de resonancia y luego se pasa a
la resonancia tomando datos de corriente y de tiempo, para luego ser analizado.

El intervalo de tiempo de muestreo para la medicion de la corriente de la sonda fue de
1ms, este puede ser modificado cambiando el valor en el comando “tiempo de muestreo”,

estos datos se guardan en un archivo txl al deslizar en switch “Guardar”, figura 29 y 30.
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Figura 29. Programa usado para medir el tiempo de estabilizacién de la sonda diapasén.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTALES SOBRE LA TENSION
SUPERFICIAL.

Para estimar el tiempo que tarda en estabilizarse el diapason, se excitd al diapason a
una frecuencia fuera de resonancia y luego se pasé a la resonancia, el tiempo que tardo en
estabilizarse la amplitud en modo resonancia fue de unos 74ms ver figura 31, para esto se

desarroll6 un cddigo en LabView, que toma los datos de amplitud cada 1ms, mientras se van

guardando en un archivo txl.
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Figura 31. Grafica de amplitud vs # intervalos de tiempo, cuando la sonda de diapason esta primero fuera de
resonancia y se le pasa a resonar.

Utilizando el modelo de osciladores acoplados y encontrando las frecuencias de resonancia en
modo de fase @,,, @, (diapason sin masa adicional) y antifase ,,,®, (diapason con la fibra
de carbono adherida), a partir de un barrido de frecuencia, se logr6 determinar las constantes

mecénicas de la sonda diapason.

En la figura 32 se muestra la grafica de la Amplitud Vs Frecuencia para el modo antifase,

donde la frecuencia de resonancia en serie fue de f, =w,, =32760Hz y la paralela igual a

f, =32768Hz, con un factor de calidad igual a Q=23174.
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Figura 32. Grafica de Amplitud Vs Frecuencia para en modo antifase de los brazos del diapasén, obteniéndose
una frecuencia de resonancia en serie fs=W20=32760Hz y paralelo igual a fp=32768Hz, con un factor de calidad
igual a Q=23174.

El valor de @, se obtuvo de la grafica Amplitud Vs Frecuencia para modo en fase mostrada

en la figura 33, donde este fue de @, = 32000Hz
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Figura 33. Gréafica de Amplitud Vs Frecuencia en modo fase de los brazos del diapason, obteniéndose la
frecuencia W10=32000Hz.

De la grafica Amplitud vs Frecuencia, para el modo antifase de los brazos del diapason,
donde en uno de ellos esta adherida una fibra de carbono, se obtuvo que para la frecuencia de

resonancia en serie fue de fs=W»=32244Hz y en paralelo igual a f,=32257Hz, con un factor de
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calidad de Q=2150. Figura 34.
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Figura 34. Gréafica de Amplitud Vs Frecuencia para modo en antifase de los brazos del diapason, obteniéndose
una frecuencia de resonancia en serie fs=W2=32244Hz y paralelo igual a fp=32257Hz, con un factor de calidad

igual a Q=2150.

Para el modo en fase de los brazos del diapason donde en uno de ellos esta adherida una fibra

de carbono, se obtuvo que la frecuencia de resonancia en serie W1=12700Hz. Figura 35.
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Figura 35. Gréafica de Amplitud Vs Frecuencia para modo en fase de los brazos del diapasdn, obteniéndose la

frecuencia W1=12700Hz.

De las gréaficas anteriores, se obtienen que las frecuencias para el modo en fase fueron

w,, =32760Hz y antifase w,, =32760Hz, w, =32760Hz.

A partir de estos valores y utilizando las ecuaciones (2.35) y (2.42) se pueden obtener la

50



constante de elasticidad k, la masa del diapasén m, la suma de la masa de la fibra de carbono

y la del pegamento epoXico Madicional.
k =13.446kNm™

m = 0.235mg

madicional = ‘Am‘ = 0013mg
También se obtuvo las constantes mecanicas de la sonda diapason por el método del
analogo eléctrico-mecanico. Para lo cual se hizo un barrido frecuencia, cuando el diapason

estaba sin ninguna masa adherida de la figura 36.
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Figura 36. Grafica de la amplitud vs frecuencia

Del cual se pudo extraer los siguientes datos de la frecuencia de resonancia, las frecuencias
f_y f, parala mitad del valor de la amplitud de resonancia

f, = 32744.2Hz
f, =32751.3Hz
f =32741.6Hz

f, =32745.8Hz
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Ademaés sabiendo que Co=1.2pF y utilizando las ecuaciones (2.18), (2.19), y (2.20) se hallaron
los valores de L, R, C del circuito eléctrico equivalente al diapasén (figura 7b).

L=10894.3H
R=287494.5Q
C=221fF

La constante elastica se halla de la siguiente ecuacion, la cual depende de la geometria del

diapason.

k=0.25-EW(TL™Y)3=13446.1 Nm™

Utilizando la ecuacion (2.17) se puede encontrar los valores de la constante o, masa m y de la

constante de amortiguamiento b.

k =13446.1Nm™

a=3.8x10"°

b=8.4x10"°kg/s

m=0.317mg

F, =1.9nN

Para la construccion de las curvas de histéresis se sumergid y retiré la sonda de la
muestra, graficando los datos de la amplitud de corriente que circula por el diapasén y la
posicién de sumergimiento de la fibra de carbono de la sonda, observandose que al momento
en que la fibra de carbono de la sonda hace contacto con la superficie de la gota, se produce
una caida de amplitud brusca como se muestra en la figura 37, esto se debe al fendbmeno de
capilaridad que produce la formacion del menisco en la fibra de carbono de la sonda, por lo
gue se quiso determinar el tiempo que tarda en formarse tal menisco, para eso se varié el

intervalo de tiempo que tarda en pasar de una posicion a otra siguiente, los intervalos de
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tiempo del cambio de posicion que se tomaron fueron de 5ms, 10ms, 20ms, 50ms, 75ms,
100ms, 500ms.
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Figura 37. Graficas de amplitud vs # de intervalo de_pp§icién en z, para diferentes tiempos de intervalos de
posicion.

Contando la cantidad de pasos de la posicion en z para ese decaimiento brusco, se puede
calcular el tiempo de la formacién del menisco, para lo cual a un menor intervalo de tiempo
de cambio de posicion, se tendra una mejor estimacion del tiempo de formacién del menisco,
también se observd que para intervalos de tiempos de posicién relativamente grandes se
quedd adherido parte del fluido en la punta del diapasén, como se observa en la grafica de la
curva de histéresis para el tiempo de intervalo de 500ms (grafica amarilla), donde su amplitud
antes del sumergimiento fue de 2.36 u.a., mientras que al retirarlo disminuyo a 2.31 u.a..

Por lo que para todas las gréaficas de la curva de histéresis, se ha tomado como referencia un
tiempo de intervalo de posicion de 75ms, tomando en cuenta que este es el tiempo que tarda

en estabilizarse la sonda y el sistema electrénico.

Otra cosa que se observd, es cuando la fibra de carbono de la sonda toca la superficie
de la muestra de aceite se observd que se producia un decaimiento brusco en la corriente de
amplitud del diapason y un corrimiento en la frecuencia de resonancia, con respecto a la del
aire que fue de 32482 Hz.

Esta caida de amplitud de corriente es producida por la formacién del menisco que se adhiere

a la fibra, esta masa adicional hace que cambie su frecuencia de resonancia, figura 38.
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Figura 38. Fotografia de la sonda diapasdn en contacto con el aceite de vacio

Al seguir sumergiendo la fibra se observé que ya no variaba la frecuencia de resonancia. Ver
tabla 3,4,5.

Tabla 3. Tabla de la posicion de inmersion, frecuencia de resonancia y amplitud de resonancia del diapasén,
para el aceite de vacio.

Posicion de Frecuencia de Amplitud de
inmersion (um) | resonancia (Hz) | resonancia (nA)

0 32481 33,55
1,27 32481 32,55
2,18 32481 32,18
3,08 32481 31,85
3,99 32481 31,05
4,89 32481 30,68
5,80 32481 30,43
6,71 32481 29,53
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Tabla 4. Tabla de la posicion de inmersion, frecuencia de resonancia y amplitud de resonancia del diapasoén,

para el aceite de cocina.

Posicion de Frecuencia de Amplitud de
inmersion (um) | resonancia (Hz) | resonancia (nA)

0 32481 36,83
0,86 32481 36,38
1,72 32481 36,15
2,63 32481 35,85
3,53 32481 35,63
4,44 32481 35,25
5,35 32481 34,95
6,25 32481 34,98

Tabla 5. Tabla de la posicién de inmersion, frecuencia de resonancia y amplitud de resonancia del diapason,

para el aceite de cocina.

Posicion de Frecuencia de Amplitud de
inmersion (um) | resonancia (Hz) | resonancia (nA)
0,27 32481 41,01
1,18 32481 40,78
2,08 32481 40,47
2,99 32481 40,27
3,90 32481 40,07
4,80 32481 39,84
571 32481 39,76
6,62 32481 39,56

Se hizo un barrido de frecuencia, cuando la sonda esta sumergida en el aceite Shell
Helix HX3 SAE 50, donde se obtuvo que la frecuencia de resonancia en serie fue de 32481Hz
y en paralelo de 32492Hz, con un de Q=3248. Figura 39.
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Figura 39. Grafica de Amplitud vs frecuencia, cuando la sonda esta sumergida en aceite Shell Helix HX3 SAE
50.

Para la gréfica de aceite de carro se observd que el tiempo que tarda en formase el menisco
fue de unos 60ms (figura 40), esto se debe a que al tocar la fibra de la sonda al liquido ocurre
el fenébmeno de capilaridad, adhiriéndose masa en la fibra de la sonda, cambiando su
frecuencia de resonancia y generando un decaimiento brusco en la amplitud de corriente del
diapason (grafica 42), es ahi donde se produce la formacion del menisco. La pendiente que se
observa luego de formarse el menisco estéd relacionada con la viscosidad del aceite, ya que
cada vez que se sumerge la fibra de carbono un Az, se estd variando el area de cizallamiento
lo cual produce un cambio de viscosidad.

Al retirar la sonda disminuye el area de contacto de cizallamiento hasta llegar al nivel de la
superficie, luego se va desprendiendo del menisco, perdiendo masa por lo que la amplitud de
corriente aumenta hasta un punto donde hay un cambio brusco de amplitud y es donde se
produce el desprendimiento del liquido.

Se hizo varias repeticiones de inmersion y retiro de la sonda dando una repetibilidad en las
curvas de histéresis (figura 41), para todas las muestras. El punto de desprendimiento de la
sonda fue de 13.41um, ver figura 42. El aceite de carro que se utilizo fue Shell Helix HX3
SAE 50.
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Figura 40. Graficas de amplitud vs # de intervalo de posicion en z, del aceite Shell Helix HX3 SAE 50, donde se
observa que el tiempo que demora en formarse el menisco es de 60ms.
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Figura 41. Grafica de la curva de histéresis del aceite Shell Helix HX3 SAE 50, para varias inmersiones y retiros
de la sonda al liquido
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Figura 42. Grafica de la curva de histéresis del aceite Shell Helix HX3 SAE 50.

Para el barrido de frecuencia que se hizo en aceite vegetal, la frecuencia de resonancia
en serie fue de 32481Hz y en paralelo de 32490Hz, con un de Q=3609. Figura 43.
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Figura 43. Grafica de Amplitud vs frecuencia, cuando la sonda esta sumergida en aceite vegetal.

Se pudo observar en la muestra de aceite vegetal que el tiempo de formacion del menisco fue
de unos 90ms (figura 44), después de la formacion del menisco se observa una pendiente esto
se relaciona con la viscosidad del fluido, y se debe a que cada vez que se sumerge la fibra de
carbono un Az, se estd variando el area de cizallamiento lo cual produce un cambio de
viscosidad.

Al retirar ocurre lo mismo pero en sentido contrario es decir se disminuye el area de contacto
de cizallamiento hasta un punto donde hay un cambio brusco de amplitud y es donde se

produce el desprendimiento del liquido, este punto de desprendimiento fue de 13.59um figura
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Figura 44. Graficas de amplitud vs # de intervalo de posicion en z, del aceite vegetal, donde el tiempo de
formacion del menisco es de 90ms.
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Figura 45. Grafica de la curva de histéresis del aceite vegetal

En el barrido de frecuencia de la sonda sumergida en aceite de vacio, se obtuvo que la
frecuencia de resonancia en serie fue de 32481Hz y en paralelo de 32491Hz, con un factor de
calidad de Q=4060. Figura 46.
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Figura 46. Grafica de Amplitud vs frecuencia, cuando la sonda esta sumergida en aceite de vacio.

En el aceite de vacio se observo que el tiempo que tarda en formarse el menisco es de 100ms,

figura 47, y el punto de desprendimiento de la punta de la sonda fue de unos 12.96um (figura

48).
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Figura 47. Graficas de amplitud vs # de intervalo de posicion en z, del aceite de vacio, con un tiempo formacion

del menisco es de 100ms.
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Por ultimo se hizo un barrido de frecuencia, cuando la sonda esta sumergida en aceite

de oliva, donde se obtuvo que la frecuencia de resonancia en serie fue de 32481Hz y en
paralelo de 32491Hz, con un factor de calidad de Q=3609. Figura 49.
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Figura 49. Grafica de Amplitud vs frecuencia, cuando la sonda estd sumergida en aceite de oliva.

En el aceite de oliva se observo que el tiempo que demora en formarse el menisco fue de
120ms (figura 50), mientras que punto de desprendimiento de la punta de la sonda fue de
11.06um. (figura 51).
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Figura 50. Graficas de amplitud vs # de intervalo de posicion en z, del aceite de oliva, con tiempo para la
formacion del menisco de 120ms.
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Figura 51. Grafica de la curva de histéresis del aceite de oliva.

En la figura 52 se muestra la comparacion de las curvas de histéresis de los cuatro
aceites utilizados, por analogia mecéanico eléctrica del sistema diapason, se sabe que la
amplitud de la corriente del diapasén es inversamente proporcional a la velocidad lo cual nos
da informacion sobre la viscosidad cuando se sumerge, y las caidas de amplitud de corriente
producidas por la masa adicional del menisco que se adhiere a la fibra de carbono de la sonda,
estd relacionada a la tension superficial, esto también es observable en los puntos de

desprendimientos, esto se corroboro usando el método del anillo hallando la tensién
superficial.
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Figura 52. Curvas de histéresis de los aceites utilizados para el andlisis de fluidos Newtonianos.

Para el método del anillo, se coloco un recipiente con la muestra de aceite sobre una balanza,
y un anillo sujetado en el posicionador micrométrico, luego se taro la balanza cuando el anillo
estaba suspendido fuera del liquido, y se procedid a sumergir el anillo a 3mm de la superficie
del liquido de aceite, y por altimo se retird el anillo hasta el punto de desprendimiento,

tomando esas lecturas para cada muestra. Figura 53.

Figura 53. Sistema medidor de la tension superficial

Donde se obtuvo los siguientes valores para la tensién superficial, tabla 6.
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Tabla 6. Tension superficial de los liquidos utilizados

0.1
Helix HX3 SAE 50 29.1
Aceite Vegetal 37.6
Aceite de Oliva 38.3

También se probo este sistema en fluidos no newtonianos, como el Shampo HS, crema
humectante PON’S, reacondicionador Bonawell, desodorante Speed stick.

Para el Shampo HS se observo que el tiempo de formacién del menisco fue de 100ms,
con un punto de desprendimiento de unos 4.4um. figura 54.
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Figura 54. Curva de histéresis de la Shampo HS

En la crema humectante se observd que el tiempo de formacién del menisco fue de
280ms figura 55, y su punto de desprendimiento fue de 7.4 pm.
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Figura 55. Curva de histéresis de crema humectante

Para el reacondicionador se observd que el tiempo de formacion del menisco fue de
220ms figura 56, con un punto de desprendimiento de 9um.

Amplitud (u.a.)
& 5 b =

o
o
T

N
S

=
N
.
>
&%
&
£

Posicion (um)

Figura 56. Curva de histéresis del reacondicionador para cabello

Por altimo en el desodorante se encontrd que el tiempo de formacion del menisco fue
de 260ms figura 57, con un punto de desprendimiento de casi 13um.
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Figura 57. Curva de histéresis del desodorante

También se prob6 en una gota de tempera, figura 58, donde se encontr6 que la

distancia de desprendimiento fue de 1.81 um
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Figura 58. Curva de histéresis de la posicion de sumergimiento vs amplitud de la muestra de tempera
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Figura 59. Interaccion de la sonda con la gota de tempera.

Otro tipo de fluido que se probo en el sistema fue para el caso de una muestra
hidrofébica, como es el mercurio que por su propiedad fisica, al ser un metal en fase liquida a
temperatura ambiente y que no se moja, figura 60 y 61.
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Figura 61. Curva de histéresis del mercurio a partir de la gréfica posicién vs amplitud de la sonda de
diapason.
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5. DISCUSIONES

Como la sonda piezoeléctrica es posicionada con el sistema mecanico a unas pocas
micras de la muestra del fluido; en esta posicion la fibra de la sonda piezoeléctrica es
susceptible a chogues brusco y repentinos entre la sonda y la muestra, estos son producidos
por las vibraciones externas afectando a nuestro sistema de analisis, algunas de estas fuentes
de ruido mecénico son las vibraciones del edificio, los ventiladores que hacen circular el aire,
motores, bombas y las vibraciones del piso por la gente que camina alrededor del laboratorio,
que pueden tener amplitudes de hasta varias micras. Por lo que se utilizé6 amortiguadores de
baja frecuencia de resonancia que actta como un filtro pasa bajo para la plataforma mecéanica

del acercamiento manual, para la cual se utiliz6 material de caucho como amortiguador.

A partir de la construccidn de la curva de histéresis se observo que el cambio brusco es
producido por la formaciéon del menisco, que se adhiere a la fibra de la sonda, esta masa
adicional hace que cambie su frecuencia de resonancia, por lo que la amplitud decae

bruscamente.
Se encontrd que la corriente de desprendimiento del diapasén, cuando estd apunto de

desprenderse la sonda del fluido, esté relacionado con la tension superficial, esto se corroboro

con el experimento del método del anillo.
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6. CONCLUSIONES

Se logro construir la plataforma de acercamiento manual con una division de escala de

0.5um para el acercamiento de la sonda a la muestra.

Se logro caracterizar el piezoeléctrico en el interferometro Michelson, donde se obtuvo
una relacion lineal de la distancia de expansion del piezoeléctrico dm en funcién del voltaje

aplicado V, , dm=3.5v, —0.1, con un error de 0.3pm.

Se logro construir un sistema electrénico que analiza la sefial eléctrica del diapason a
partir de un conversor corriente-voltaje, amplificando esta sefial y reduciendo el ruido por

medio de un filtro pasabanda, y filtro digital.
Se logr6 construir el sistema con sonda diapasén con vibracion nanométrica que

analiza microfluido, este analisis se produce a partir de la construccion de la curva de

histéresis de la amplitud de corriente de la sonda diapason vs posicion.
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