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Resumen

Los sensores flexibles son dispositivos electronicos que se basan en tintas conductoras aplica-
das sobre sustratos como papel o plastico, lo que les permite adaptarse a superficies irregulares y
doblarse sin perder funcionalidad. Estas tintas suelen estar compuestas de materiales conductores,
como metales o carbono, junto con un aglutinante y un solvente.

Sin embargo, estas tintas suelen ser costosas o dificiles de adquirir, al igual que las técnicas de
impresién, que requieren de equipos sofisticados. Dadas esas circunstancias, en el desarrollo de esta
investigacion se disefiaron unas tintas conductoras a base de carbono para el desarrollo de sensores
flexibles a bajo costo haciendo uso de materiales de facil acceso. Estas tintas se fabricaron a base de
grafito en polvo para cerradura y negro de humo, usando barniz vitral como aglutinante. Ademas,
se imprimieron sobre poliéster haciendo uso de la técnica de serigrafia, una de las técnicas mas
econémicas y sencillas de impresion.

Para evaluar las tintas conductoras, se llevaron a cabo diversas pruebas. Se realizaron pruebas
eléctricas haciendo uso de la técnica de cuatro puntas para medir su resistividad y de la medicién
de la resistencia usando un multimetro; se caracterizaron las propiedades de su estructura crista-
lina y morfologica mediante espectroscopia Raman y microscopia electronica de barrido (SEM), y
se realizd una prueba de adhesion siguiendo la norma ASTM F1842. Adicionalmente, se prob6 su
rendimiento en una aplicacién especifica, particularmente en un sensor electroquimico, donde se
obtuvo resultados dentro de los parametros de funcionamiento. Finalmente, se validé su funciona-
miento comparando los resultados con los obtenidos mediante una tinta comercial, con el objetivo
de lograr valores similares y un comportamiento equiparable al de un sensor comercial.

Palabras Claves: Sensor flexible, Tintas conductoras, Grafito, Bajo costo, Serigrafia, Electro-
nica de barrido (SEM), Espectroscopia Raman.



Abstract

Flexible sensors are electronic devices based on conductive inks applied to substrates such as
paper or plastic, allowing them to conform to irregular surfaces and bend without losing functiona-
lity. These inks are usually composed of conductive materials, such as metals or carbon, along with
a binder and a solvent.

However, these inks are often expensive or difficult to acquire, as are the printing techniques,
which require sophisticated equipment. Given these circumstances, in the development of this re-
search, carbon-based conductive inks were designed for the development of low-cost flexible sensors
using readily available materials. These inks were manufactured based on graphite lock powder and
carbon black, using stained glass varnish as a binder. In addition, they were printed on polyester
using the screen printing technique, one of the cheapest and simplest printing techniques.

To evaluate the conductive inks, several tests were carried out. Electrical tests were performed
using the four-prong technique to measure their resistivity and resistance measurement using a
multimeter; the properties of their crystalline and morphological structure were characterized by
Raman spectroscopy and scanning electron microscopy (SEM), and an adhesion test was performed
following the ASTM F1842 standard. Additionally, its performance was tested in a specific appli-
cation, particularly in an electrochemical sensor, where results were obtained within the operating
parameters. Finally, its performance was validated by comparing the results with those obtained
with a commercial ink, with the aim of achieving similar values and a behavior comparable to that
of a commercial sensor.

Keywords: Flexible sensor, Conductive inks, Graphite, Low cost, Screen printing, Scanning
Electron Microscopy (SEM), Raman spectroscopy.
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CAPITULO 1

Introducciéon

Obtener senales de la naturaleza para transformarla en informacién con el objetivo de ser con-
trolada o monitoreada ha sido y sera un factor constante. Lo cual ha traido consigo a lo largo de
la historia desarrollos tecnologicos con los cuales, por medio de sistemas integrados, se observa,
cuantifica y modifica las variables y los atributos fisicos presentes en la naturaleza [20]. Para ello, se
hace uso de sistemas, los cuales requieren de un transductor para comunicarse con el mundo exterior
donde se pueda acceder a un dato, medir una variable fisica y realizar una cierta accion [20]. Por lo
tanto, la importancia del desarrollo en sensores no solo en la ingenieria, si no en diferentes campos ha
sido fundamental para la implementacion de diferentes sistemas [21]. Sin embargo, debido a la gran
demanda de sensores, la produccién de estos dispositivos genera muchos desechos y contaminacion,
por el uso de diferentes elementos toxicos como mercurio y plomo, que al no eliminarse de forma
correcta pueden producir danos irreparables para el medio ambiente[22][23]. Ademés, presentan limi-
taciones en algunas aplicaciones como monitorio médico [24][25] y ambiental [26] debido a su rigidez.

Con el fin de aumentar la versatilidad y dar soluciéon a estos problemas, se han desarrollado sen-
sores flexibles, haciendo uso de tintas conductoras y sustratos que se adapten a la aplicacion [27]|28].
Los cuales, al igual que los sensores tradicionales, pueden medir y cuantificar senales eléctricas pro-
venientes del entorno. El rapido avance en nuevos materiales [29] [30], procesos de fabricacion [31]
y deteccién eléctrica ha contribuido en el desarrollo de estos dispositivos, logrando que tengan pro-
piedades altamente llamativas como alta sensibilidad, bajo peso y que sean ajustables al entorno
[28] [32]. Entre estos avances se destacan la fabricacion de tintas conductoras a base de carbono [33]
[34] y a base de plata y cobre [35]. Estas tienen problemas en paises del tercer mundo en cuanto a
su importacién, altos costos y tiempos de envios, lo que los hace dificil de adquirir. Por lo tanto,
en Colombia es necesario explorar materiales y procedimientos con el fin de obtener tintas de bajo
costo, facil acceso y amigables con el medio ambiente para que, en un futuro cercano, se pueda dar
origen a una nueva industria [36].

Con base a lo anterior, en este estudio se tiene como objetivo disenar una tinta a bajo costo a
base de carbono para la fabricaciéon de sensores flexibles. Para ello, como punto de partida, se se-
leccionan diferentes formulaciones de los principales componentes (Solvente, aglutinante y material
conductor) planteadas de documentacion, trabajos relacionados y pruebas previas.

Con la ayuda de ensayos eléctricos (resistencia y resistividad), ensayos de adhesion y pruebas
de caracterizacion (Raman y SEM), se excluyeron las formulaciones que no satisfacian los criterios
de disenio establecidos. Como resultado, se identificaron tres tintas, las cuales fueron sometidas a
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pruebas de impresién y funcionamiento para un sensor electroquimico. La tinta T6040 emergié como
la tinica funcional para la aplicacién. Posteriormente, la tinta resultante fue comparada con tintas

comerciales en términos de costo de fabricacion y resistividad.



CAPITULO 2

Planteamiento del Problema

La electronica estd presente en la mayoria de los aspectos de la vida cotidiana; pero no seria
posible sin la implementaciéon de sensores, ya que la capacidad de medir variables del entorno ha
permitido muchos de los desarrollos tecnologicos que se tienen hoy en dia[37]. Por tal razon, el
desarrollo de estos componentes (principalmente a base de silicio) tiene gran influencia en &areas
en las cuales se requiere medir variables para llevar a cabo diferentes tareas, tomar decisiones o
realizar monitoreo [36]. Lo cual causa un aumento constante en la produccion de estos componentes
electrénicos debido a su alta demanda, generando gran cantidad de desechos y, por lo tanto, gran
cantidad de contaminacién, ya que la gran mayoria estdn compuestos por elementos téxicos como
cobre, mercurio y plomo, que al no ser adecuadamente tratados en su eliminaciéon producen dafios
irreparables al medio ambiente [22] [23|. Ademas, al ser rigidos se tiene limitaciones en aplicaciones
tales como monitoreo corporal [24] monitoreo ambiental [26], puesto que no pueden adaptarse a
diferentes superficies y son més propensos a romperse.

Como alternativa a los sensores a base de silicio, desde el ano 1990 se han desarrollado disposi-
tivos de sensado flexibles |27], los cuales han tenido un gran auge debido a su facil fabricacion, bajo
costo y flexibilidad (sustrato plastico), permitiendo su uso en aplicaciones como medicina [38] [24],
cuidado ambiental [38] [26] y aplicaciones industriales tales como monitoreo en estaciones meteoro-
logicas o la determinacion de humedad del suelo en agricultura [39]. Dentro de los sensores flexibles
més destacados se encuentran los que estan fabricados a base de tintas de carbono, debido a su
costo, disponibilidad del material, su buena conductividad eléctrica y su adaptabilidad, ya que se
pueden imprimir en cualquier superficie sin importar la geometria [33] [34].

Estos y los demas sensores flexibles, que son fabricados con tintas conductoras de plata o cobre,
presentan problemas en paises tercermundistas (como Colombia) en cuanto su importacion, debido
a los tiempos de envio, disponibilidad, restricciones, etc. Aumentando los costos de envio y a su vez
encareciendo el desarrollo de dispositivos en el pais debido a la dependencia de las importaciones
que pueden causar que la economia sea vulnerable. Adicionalmente, en la buisqueda de indepen-
dencia tecnologia como objetivo clave para sobrevivir en un mundo cada vez maéas interconectado
y también para prosperar de forma auténoma [40], se requiere de conocimiento y una educaciéon
basada en la investigaciéon y desarrollo. Este enfoque servird como el inicio para el surgimiento de
nuevas empresas y tecnologias; asi mismo contribuiré en el desarrollo econémico y social. Ya que
hoy, Colombia se limita a la exportacion de productos naturales o materia prima, producto de poco
valor agregado y que requiere de mucho capital [41].
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Por todas estas razones, en Colombia se requiere el desarrollo de base de conocimiento para
explorar materiales y procedimientos con el fin de elaborar tintas de bajo costo, facil acceso y
amigables con el medio ambiente para que, en un futuro cercano, se pueda dar origen a una nueva
industria [36].A partir de esto, en el desarrollo de este trabajo se desea estudiar la fabricacion de
tintas conductoras para el desarrollo de sensores flexibles. Con eso en mente, este proyecto tiene
como propoésito dar respuesta a la siguiente pregunta de investigacion: ;Como crear una tinta
de bajo costo a base de carbono para la fabricaciéon de sensores como alternativa a las
tintas comerciales importadas? Esto con el objetivo de generar plataformas de sensado locales,
de facil fabricacion y adquisicion. Ademaés, se busca generar un impacto en la instituciéon para que
este proyecto sea la base de nuevos desarrollos y de la creacién de dispositivos de sensado.



CAPITULO 3

Justificacidon

Desde la antigiiedad, el hombre ha tratado de captar las sefiales de la naturaleza, tales como
las geoldgicas o bioldgicas, para transformarlas en informacion util que pueda ser analizada. Esta
basqueda ha dado lugar a muchos avances tecnolégicos que han permitido el desarrollo de la vida tal
como la conocemos hoy. Actualmente, estos sistemas funcionan a través de sistemas integrados que
facilitan el seguimiento, cuantificacién y manipulaciéon de diversas variables y propiedades fisicas
presentes en la naturaleza o en diversos procesos |20]. Para lograrlo, es necesario una interfaz con
el entorno, que permita el uso de los datos obtenidos. Por lo tanto, el desarrollo de sensores juega
un papel fundamental no solo en la tecnologia, sino también en muchos campos que son esenciales
para la implementacion de sistemas en la actualidad [21].

Entre estos desarrollos se encuentra los sensores fisicos flexibles [28] los cuales han sido utilizados
para desarrollar dispositivos como: sensores de temperatura [42], electroquimicos [43], resistivo [44]
que permiten medir y cuantificar senales eléctricas provenientes del entorno. El réapido avance en
nuevos materiales, procesos de fabricacion y deteccion eléctrica ha contribuido en el desarrollo de
estos dispositivos, logrando que tengan propiedades como transparencia, alta sensibilidad, delgadez,
bajo peso, bajo costo, alta flexibilidad y estiramiento [28].

Lo anterior con el fin de combinar la simplicidad y bajo costo con la alta sensibilidad para detec-
tar sustancias o senales sin la necesidad de instrumentacion sofisticada [45], pasos de pretratamiento,
reactivos y grandes volimenes de muestras. Lo cual es un beneficio desde el 4mbito ambiental y
economico [46]. Ademas, el desarrollo de sensores desechables ha llamado la atencion de la comuni-
dad cientifica por la cantidad de métodos de fabricacién sencillos, de bajo costo y produccién a gran
escala, [31] haciendo uso de materiales tales como grafito, [29] nanotubos de carbono, [30] grafeno
[30], los cuales en la actualidad estan siendo estudiados para su uso en el desarrollo de sensores. Por
esta razon, en paises tercermundistas (como Colombia), la industria sensorica, debe fortalecer su
investigacion en el area de la medicién y fabricacién de instrumentos, y asi apropiarse la tecnologia
de fabricacién e innovar constantemente de acuerdo con las caracteristicas particulares de nuestro
mercado [41]. Este como primer paso para la independencia tecnolégica y autonomia econoémica.

Para contribuir a la adquisicién del conocimiento necesario, en este trabajo se disefia una tinta
conductora para la fabricacién de sensores flexibles. Donde se hace uso de materiales de facil adqui-
sicién y una técnica de impresiéon simple y econémica con el fin de ilustrar de que es posible innovar
y desarrollar teniendo presente las condiciones del entorno y asi encaminar en la bisqueda de la
independencia tecnologica y econémica.



CAPITULO 4

Objetivos

4.1. Objetivo General

Disenar una tinta a bajo costo a base de carbono para la fabricacién de sensores flexibles.

4.2. Objetivos Especificos

= Desarrollar una metodologia de laboratorio para la fabricacion de tintas conductoras a base
de carbono.

» Evaluar la influencia de los principales componentes (Solvente, aglutinante y material con-
ductor) en las propiedades eléctricas y de adhesion de la tinta mediante la norma ASTM
F1842.

= Realizar la caracterizacion de la estructura cristalina y propiedades morfologicas de las dife-
rentes formulaciones de tintas.



CAPITULO 5

Marco de referencias

5.1. Areas tematicas

Las areas tematicas del proyecto son:

= Circuitos - Circuitos impresos - Circuitos impresos flexibles.
= Sistemas de montaje - Electronica flexible.

= Materiales, elementos y componentes - Elementos quimicos - Carboén - Grafito

Estas tematicas fueron tomadas del Institute of Electrical and Electronics Engineers (IEEE)
[47].

5.2. Marco Teodrico

En el contexto de esta investigacion, el marco teoérico pretende establecer los limites conceptuales
de la tematica tratada en esta tesis.

5.2.1. Tintas

Las tintas han sido utilizadas por miles de anos para escribir y pintar. En un principio, el hombre
utiliz6é 6xidos e hidroxidos metalicos para hacer las pinturas rupestres relacionadas con actividades
cotidianas [48]. Méas adelante, con las primeras civilizaciones, se desarrollaron las pinturas Acuarela,
Gouache, Tinta China y Témpera, que junto a nuevos pigmentos sintéticos dieron base a las tintas
que se tiene hoy en dia [48].

Una tinta se podria definir como una sustancia que contiene algtin tipo de particula que le ca-
racterice. Por lo tanto, se encuentra las mas conocidas, que son las tintas con particulas de color o
més conocidos como pigmentos, las cuales se utilizan en impresion de documentos [49], textiles [50],
ceramicas [51]| entro otras aplicaciones. Por otro lado, se encuentran otro tipo de tintas como las
conductoras, las cuales se diferencian por tener como particula caracteristica un material conductor,
lo que le brinda propiedades de conductividad. Dichas tintas estdn conformadas por un material
conductor, un aglutinante y un solvente como se muestra en la Figura 5.1.
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N 4

Barniz Solvente Grafito

Figura 5.1: Componentes de una tinta conductora. Modificado de Pradela-Filho [1]

Dentro de los materiales conductores mas utilizados y comercializados para la fabricacion de
tintas conductoras para produccion de sensores, se encuentran los metales y el carbono [34] [35].
Los materiales a base carbono son componentes que se consideran excelentes materiales conductores
para la fabricacion de tintas, que se le puede atribuir a su alta conductividad eléctrica y térmica [52].
Entre los derivados del carbono, el grafito es el material que més se usa en las tintas conductoras,
divido a su simplicidad y bajo costo [9].

Mientras que el material conductor da propiedades eléctricas, el agente aglutinante determinaran
la procesabilidad de la tinta y la adhesién que tendré al sustrato. Debido a los altos costos, se han
planteado aglutinantes alternativos como esmalte de unas [9] [53], barniz de vidrio [54] entre otros,
los cuales estan disponibles comercialmente a bajo costo.

5.2.2. Técnicas de impresion

Para la fabricacién de los componentes con las tintas conductoras se debe implementar alguna
técnica de impresiéon con la cual se pueda traer al mundo fisico el diseno planteado. El principio
fundamental de todas las técnicas de impresion es el mismo; depositar la cantidad de tinta necesaria
al sustrato con un patron y espesor controlado [55]. Entre todas las técnicas de impresion existentes,
las que méas destacan son inkjet, dip coating o también conocido como recubrimiento de inmersiéon
y serigrafia.

En la técnica inkjet se hace uso de un cabezal de impresiéon como se ven en la Figura 5.2.A. La
capa impresa queda como resultado del deposito de gotas que se inyectan desde el cabezal, donde
estd el deposito de tinta transfiriendo, de forma directa pero sin tocar el sustrato y manteniendo
el flujo de tinta constante y controlado [56]. Esta técnica se caracteriza por su alta precision y
compatibilidad con diferentes sustratos. Caso contrario a la técnica de recubrimiento por inmersion,
la cual designa la deposicién de una pelicula liquida mediante la retirada de sustrato del medio de
recubrimiento, como se muestra en la Figura 5.2.B inicialmente, se realiza la inmersion del sustrato
en la tinta, al retirarlo del liquido de recubrimiento o tinta se forma una pelicula liquida coherente
que se consolida mediante el secado y las reacciones quimicas que lo acompanan [57]|. Sus ventajas
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principales son la simplicidad y facilidad de implementacién y costos bajos; pero lastimosamente no
tiene control sobre los detalles finos de la impresion

A B
ink 1 2 3 4 5 [ &
nozzle
L g : AN o

\ ———9
5]
ink droplet———@

il .

paper |

Figura 5.2: A) Método Inkjet. Tomado de: [2] B) Representacion general del método recubrimiento
por inmersion. Tomado de: [3]

Finalmente, la serigrafia es una técnica que permite la reproducciéon de una imagen o texto sobre
un soporte tantas veces como se quiera. A grandes rasgos, este método consiste en transferir un disernio
a través de una malla, denominada pantalla de serigrafia, que deja pasar la tinta por aquellas zonas
que no han sido bloqueadas. Ademés, es uno de los métodos maés facil de implementar y rentable
en cuanto a costos [58]. Este se puede ver en la Figura 7.5.

Figura 5.3: A) Proceso de impresion, esparciendo la tinta sobre el molde. B) Sensor final. Modificado
de: [4]

5.2.3. Sensor Flexible

Los sensores cumplen un papel muy importante, ya que estos traducen el mundo fisico a datos
que van a ser utilizados para la toma de decisiones. Por lo tanto, es esencial desarrollar sensores que
puedan medir datos precisos y confiables sin limitaciones. Lo anterior hace que los sensores flexibles
estén bien posicionados para aplicaciones como la medicina [59], la industria de alimentos [60], in-
teraccion con equipos [61], entre otras; que tienen requisitos exigentes en cumplimiento mecanico,
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densidad y escala de integracion, capacidad de fabricacion y costo [5]. Segtn eso, un sensor flexible
se define como un dispositivo de medicién que, ademas de detectar y servir como interfaz con su
entorno, posibilita la captacion de datos en objetos en movimiento o que experimentan cambios de
forma. Esto se logra mediante su adaptabilidad a superficies no planas|62].

Figura 5.4: Comparacién de sensores rigidos convencionales y sensores flexibles emergentes. Tomado

de Luo [5]

Asi, este dispositivo tiene la habilidad de ajustarse a diversas superficies irregulares o curvas,
logrando enrollarse, plegarse, estirarse o adecuarse sin perjudicar su funcionalidad [63] [5]. A lo
largo de su desarrollo, los sensores flexibles han experimentado una notoria evolucion, alcanzando
un punto en el cual pueden abordar un amplio espectro de modalidades de deteccién de senales, tales
como temperatura, tension, iones y muchas otras [5]. Estos suelen fabricarse con tintas conductoras,
a base de diferentes materiales como metales, entre los cuales destaca el cobre y la plata por su
alta conductividad y durabilidad. Y, por otro lado, los derivados del carbono, tales como grafeno
o grafito [33] por su conductividad, ligereza, flexibilidad, disponibilidad y sostenibilidad; haciendo
que estos sean livianos, gracias al uso de factores de pelicula delgada, lo que a su vez facilita la
integracion, distribucion y aplicacion [5]. Finalmente, son impresas sobre sustratos como mallas
de polimero poroso [64], papel [9] [1] entre otros, que se caracterizan por ser flexibles; mediante
diferentes técnicas tales como inkjet, screen pringting, escritura directa basada en gotas, entre otras
[64].

Algunos de los sensores flexibles que se pueden fabricar haciendo uso de tintas conductoras son:
Termistores flexibles, sensores de resistencia térmica, sensores de carga, piezoresistivos flexibles,
sensores de tension, entre otros.

5.2.4. Electroquimica

La electroquimica es una rama de la quimica que estudia los cambios quimicos producidos por
la corriente eléctrica y la produccion de electricidad mediante la energia de reacciones quimicas [65].
En otras palabras, se puede decir que son las reacciones quimicas que se dan en la interfase de un
conductor eléctrico y un conductor iénico [66]. Estos procesos electroquimicos son reacciones redox,
en las cuales, la energia que se libera por una reaccion espontanea (reaccion que libera energia) se
transforma en electricidad o viceversa, donde la electricidad se aprovecha para provocar una reac-
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cion no espontanea (reaccion que requiere energia) [67]. Las reacciones redox (reduccion - oxidacion
Figura 5.5) son procesos que se caracterizan por el intercambio de electrones. Por lo tanto, cuando
una sustancia gana electrones se da la reduccién y cuando esta pierde electrones se da la oxidacion
[68].

Oxidacion Reduccion

{dtomo pierde un electrén) (atomo gana un electrén)

Figura 5.5: Oxidacion y Reduccion. Tomado de: [6]

Llevando la electroquimica a la aplicacién, es comin verla presente en sensores electroquimicos,
el cual responde a cambios especificos en el potencial o en la corriente eléctrica como consecuencia de
la presencia de una especie quimica que interacttia con él. El transductor electroquimico convierte
las reacciones redox producidas en el sensor en un cambio de impedancia [69]. Este se selecciona de
tal forma que Gnicamente interactia con la especie a analizar [70].

En general, un sensor electroquimico estd compuesto por tres electrodos, como se muestra en la
Figura 5.6; el primero es el electrodo de trabajo, en el cual, con ayuda de algtn elemento bioquimico
o bioldgico, ocurren las reacciones electroquimicas de interés. El segundo electrodo es el auxiliar, el
cual se encarga de completar el circuito eléctrico y permite el flujo de corriente entre el electrodo
de trabajo y el de referencia. Y el tercer electrodo es el de referencia, el cual aporta un potencial
eléctrico conocido y sirve como referencia para medir el potencial en el electrodo de trabajo [71].
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Figura 5.6: 1) Electrodo de trabajo. 2) Electrodo auxiliar. 3) Electrodo de referencia. (Elaboracion
propia)

Una vez se haya dado la reacciéon se hace uso de las técnicas electroquimicas, las cuales miden
la actividad. Ademés, se caracterizan por su alta sensibilidad, gran selectividad y precision [72].
Algunas de las técnicas electroquimicas son la voltametria ciclica y la amperometria [73]. Pero se
aplicara la voltametria ciclica debido a su versatilidad para el estudio [7]. Al aplicar esta técnica se
espera obtener una grafica similar a la que se muestra en La Figura 5.7, donde inicialmente, a medida
que aumenta el potencial, la corriente crece hasta llegar a un punto maximo llamado pico catédico,
el cual indica una reaccién de reduccién y una ganancia de electrones en el electrodo de trabajo;
Alcanzado el pico catodico, la corriente disminuye a medida que el potencial sigue creciendo hasta
llegar al potencial maximo. Cuando esto sucede, el sentido del potencial se invierte y la sustancia
reducida comienda a oxidarse y a perder electrones, dando como resultado la onda anédica y que
la corriente vuelva a su valor inicial [7].

Al obtener la grafica de la voltametria ciclica, se busca evaluar la reversibilidad de la sustan-
cia a la cual se le aplique; por lo tanto, debe cumplir con los criterios de reversibilidad, los cuales son:

1. Poseer una diferencia entre 50-70 mV entre el potencial de pico anddico y el potencial de pico
catodico.

2. Poseer una razon de intensidad de pico (Ipa/Ipc) igual o cercano a 1.
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Figura 5.7: 1) Pico catodico. 2) Pico anddico. Modificado de:|7]

Para realizar las mediciones se realiza el procedimiento que se muestra en la Figura 5.8.

(a) Comercial (b) A [~ Comercial
[\ ——T5050 [\ |——T5050

50 4 [\ 50 ~ [\

0 04
-50 7 -50

Epc \ Epa
12 10 -08 06 04 02 00 02 04 06 08 10 12 42 1.0 08 06 04 02 00 02 04 06 08 1.0 1.2
Potential (Vs Ag) (V) Potential (Vs Ag) (V)

Figura 5.8: a) Medicion de pico catdédico y anodico. b) Medicion de potenciales de los picos.

5.2.5. Técnicas de caracterizacion de materiales

La caracterizaciéon de materiales es una herramienta fundamental para asegurar la méxima
calidad en materia prima y fabricacién de nuevos productos. La caracterizacién de materiales es
un procedimiento mediante el cual se estudian las propiedades morfologicas y funcionales de estos.
Con este se pretende conocer la informaciéon importante sobre el compuesto que forma el material
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o sustancia [74]. Pero hoy en dia, uno de los retos méas importantes es entender la relacion entre
la composicion inicial o materia prima, la cual puede controlarse, con la estructura resultante [75].
Por lo tanto, a continuacién se describen las técnicas de caracterizacion utilizadas en este estudio.

5.2.5.1. Resistividad

La resistividad eléctrica de un material es una propiedad fisica intrinseca que no depende de
su tamafno o forma, que brinda informacién acerca de coémo se comporta el material al paso de la
corriente eléctrica. Se le representa por la letra griega rho (p) y su unidad es ohm centimetro (2.cm)
[8]. Por ejemplo, se pasa una corriente eléctrica ”I” por una barra como la que se muestra en la
Figura 5.9, y el potencial se reduce ”V” voltios, la resistencia con valor R"de la barra se podra
calcular haciendo uso de la ley de OHM que se muestra en la Formula 5.1.

v
R=— (5.1)

La resistencia es la caracteristica del tamano, forma y propiedades de los materiales que compo-
nen el circuito u objeto, en este caso la barra de material conductor. Si la barra posee una longitud
? L7, una seccion transversal ” A” y una resistencia " R”, la resistividad se calcula con la Formula

5.2 [76].

Figura 5.9: Barra conductora de longitud L y seccion transversal con area A = W * t sometida a
un potencial eléctrico externo. Tomado de:|8|

En otras palabras, la resistividad eléctrica es una propiedad que describe la capacidad de un
material para oponerse al flujo de la energia eléctrica. Si la electricidad puede fluir facilmente a
través del material, este tiene baja resistividad. Si la electricidad tiene gran dificultad de fluir a
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través del material, entonces tiene alta resistividad [77].

5.2.5.2. Microscopia electréonica de barrido

La microscopia electronica de barrido (SEM) es una técnica de anélisis topografico, estructura
cristalina (estructura y orientacion de grano) y composicional, la cual se ha usado en el estudio de
temas como semiconductores, nanoparticulas, peliculas delgadas entre otros, por sus posibilidades
de resolucién, magnificacion. En términos generales, el SEM es capaz de tomar una “imagen” de la
muestra, pero realmente lo que se detecta es la respuesta del material al impacto de un haz de elec-
trones. Al impactar se produce una serie de senales que ofrece informacién acerca de la topografia,
composicion y hasta conductividad eléctrica de la muestra [78].

En la Figura 5.10 se muestra un ejemplo de una imagen SEM de una tinta conductora de carbén.

SEM HV: 30,8 kY WO 1739 mm
View faid: 415 pm Dat- SE 100 pm
SEM MAG: 500 n  Dabejmidiy)s S4ATHE

Figura 5.10: Ejemplo de una imagen SEM. Tomado de:|1]

5.2.5.3. Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman debido a su versatilidad, su sencillez en la preparaciéon de muestra y la
gran cantidad de informaciéon que brinda es una de las técnicas de caracterizaciéon mas utilizada en
diferentes aplicaciones|79]. En el caso de la caracterizacion de semiconductores, las posiciones de la
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banda en el espectro medido contienen informacién sobre la composicién del material y la estructu-
ra. La capacidad de analizar particulas de tamafnio micrométrico, puede proporcionar la informacion
relativa a los contaminantes y las posibles fuentes de contaminacion [79].

En la Figura 5.11 se muestra un ejemplo de una espectrocopia raman de grafito para cerraduras.
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Figura 5.11: Ejemplo de una espectrocopia raman.

5.3. Trabajos Relacionados

Una cantidad creciente de investigaciones relacionada con el desarrollo de tintas se basa en la
busqueda de métodos de produccion sencillos, baratos, més conservadores en el uso de recursos,
producidos en masa y respetuosos con el medio ambiente. Dichas investigaciones se presentan en el
Cuadro 5.1 donde se muestran algunas tintas conductoras alternativas, ademas de sus composiciones,
sustratos y aglutinantes, tales como barnices, resinas naturales y compuestos de polimeros naturales.

En este apartado, se presta mucha atencién a los materiales conductores, destacando los mate-
riales a base de carbono como el grafito [9] [80] [81], los nanotubos de carbono [82] [83], el negro
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de humo|83] y el grafeno[84]. También se analiza la biocompatibilidad de estos materiales, que es
esencial para los sensores portatiles. Finalmente, presentan nuevas perspectivas para el desarrollo
de sensores y biosensores utilizando tintas conductoras.

Material

Tipo de tinta Aglutinante Solvente Sustrato Autor
conductor
Tinta serigrafia epoxico Grafito Epoxico tolueno yisoforona Vidrio H. Cankurtaran [85]
Tinta de pluma carbénica Grafito Glicerol Agua destilada Fibra de carbon, papel Siyi Bi [86]
Tinta conductora de carbono Grafito Barniz de vidrio Barniz de vidrio Papel, pet L.A. Pradela-Filho [9]

a base de barniz de vidrio
Tinta conductora de carbono | Grafito Esmalte de unas Acetona Papel Araujo [10]
Solucion de PEG y quitosano Altimina, epidermis y

Tinta roller enzimatica Grafito ) Agua . A.J. Bandodkar [87]
(proporcién 2:1) hojas de plantas.

Tinta conductora a base de Grafito en polvo | Esmalte de ufias Acetato de but11~o (composicion | Lamina PET (botella de LA. de Araujo Andreotti [s8]

carbono de esmalte de unas) refresco desechada)

Cuadro 5.1: formulacién de tintas conductivas para dispositivos electronicos y electroquimicos. Mo-
dificado de J. R. Camargo [16]

Entre los trabajos recopilados en el Cuadro 5.1, se puede destacar el trabajo desarrollado por
Pradela-Filho y colaboradores [9], donde se presenta un procedimiento sencillo y econémico para
fabricar electrodos a base de papel utilizando papel de oficina, esmalte de ufias y polvo de carbén
como se muestra en la Figura 5.12. El dispositivo se fabric6é aplicando tinta de carbén conductiva
directamente sobre un sustrato de papel igual que Kubota y colaboradores [89] y Lewis y colabora-
dores [90], con un pincel, como se aprecia en la Figura 5.12(A). El dispositivo propuesto representa
un avance interesante en el campo de la fabricacién de electrodos porque combina una estabilidad
electroquimica y un rendimiento satisfactorio con simplicidad y materiales a bajo precio amplia-
mente disponibles[91].

Al

.
Figura 5.12: Fabricacion del PE. A) Aplicacion de la tinta sobre el sustrato de papel. B) Prueba de

conductividad y bateria. C) Electrodo construido con dimensiones de 0.51 cm y la conexién eléctrica
realizada mediante placa de cobre. Tomado de L.A. Pradela-Filho [9]
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Lo mencionado anteriormente se puede observar en la Voltametria de la Figura 5.13 donde mues-
tra una corriente de fondo baja y no se observé un pico voltamperimetro en ausencia de ferrocianuro
5.13(a), lo que indica que la tinta de carbon presenta una conductividad eléctrica satisfactoria y sus
componentes no son electro activo en este rango de potencial. Adicionalmente, se pueden observar
picos bien definidos en presencia de ferrocianuro en 5.13(b) indicando que la tinta tiene un gran
potencial como material para desarrollar los electrodos a base de papel y ofrece interesantes posibi-
lidades para futuras aplicaciones, principalmente para aquellas que requieren dispositivos pequenos
y/o flexibles, como la deteccion amperometria en sistemas microfluidicos|92].

15
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Figura 5.13: Voltamogramas ciclicos de electrodos a base de papel registrado en 1.0 mol L-1KCL. a)
ausencia de ferrocianuro. b) presencia de ferrocianuro. Tomado de L.A. Pradela-Filho [9]

Sumado a eso, en el trabajo desarrollado por Araujo y colaboradores [10] se plantea un nuevo
método para la detecciéon de tartrazina para la fabricacion de dispositivos electroquimicos a base
de pelicula de grafito y esmalte de unias incoloro. La microscopia electronica de barrido (SEM) de
la Figura 5.14(B) muestra que el compuesto tiene una estructura de carbono altamente porosa y
la presencia de cavidades en la superficie del sustrato ocasionadas por las laminas de grafito, que
causan una morfologia irregular, contribuyendo a sitios activos que aumentan el area electro activa.

Por otro lado, en la Figura 5.14(A), se utilizaron voltamperometria ciclica para caracterizar elec-
troquimicamente el material del electrodo. Estas se obtuvieron variando los valores de scan rate de
10 a 200 mV dando como resultado una separacion de potencial de pico cercana a (59,5 + 4,5) mV
v la relacién de corriente de pico de 0,97 4 0,10 cuando se escaneé a 20 mV. El sensor desarrollado
se aplico al analisis de tartrazina en bebidas deportivas, y el resultado obtenido con el dispositivo se
compardé estadisticamente con el método espectrofotométrico, el cual mostré buena compatibilidad
y precision del método propuesto. Con base en estos resultados, se cree que este nuevo método de
fabricacion de bajo costo de dispositivos electroquimicos desechables puede ser un método alterna-
tivo para el anélisis de campo de colorantes en bebidas deportivas comerciales y otras aplicaciones
relevantes.
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Figura 5.14: A) voltamperometria ciclica B) Imagen SEM. Tomado de Araujo [10]

Finalmente, en el estudio de Janegitz y colaboradores [1], se evalu6 las caracteristicas de las
tintas conductoras de carbono formuladas mediante la mezcla de polvo de grafito y de barniz de
vidrio, el cual es una resina alquidica ampliamente utilizada como aglutinante para la fabricacién
de diferentes tipos de tintas debido a que presenta propiedades tales como dureza de pelicula, du-
rabilidad, resistencia a la abrasiéon, curado auto oxidativo y compatibilidad con diversos polimeros;
ademaés de flexibilidad, secado rapido y buena adherencia [93|. En este estudio, para la produccion
de los sensores electroquimicos desechables, se estudiaron dos procesos (Impresion en papel con
pincel en Figura 5.15 (A) e impresion en PET con técnica de serigrafia en Figura 5.15 (B)) y di-
ferentes formulaciones de fabricaciéon de tinta para producir distintos electrodos desechables, cada
uno de los cuales proporciona una alta conductividad eléctrica y adhesién sobre sustratos de papel
y tereftalato de polietileno (PET).

De acuerdo con eso, para el sensor impreso en papel, se evidencia que la formulaciéon de la tinta
afecta de forma significativa el desempeno electroquimico de los electrodos; esto se puede apreciar
en las voltametrias ciclicas para las diferentes formulaciones que se muestran en la Figura 5.16.
Donde el electrodo de papel con un 60 % de barniz de vidrio se vio pobre en picos de corriente ba-
jos. Este comportamiento indica un electrodo con alta resistencia eléctrica, lo que era de esperarse,
considerando la cantidad aglutinante utilizada para prepararlo, que a su vez es un aislante eléctrico.
Los electrodos que contenian 20 y 40 % de barniz de vidrio mostraron picos de corriente mas altos,
pero exhibieron alguna variacién en su carga voltamperométrica superior al 10 % después de 100
ciclos de potencial sucesivos, lo que quiere decir que los electrodos fueron menos estables que los
otros obtenidos de las deméas composiciones. Este comportamiento se atribuye a un efecto de hin-
chamiento, que aumenta el area electroquimica y, por tanto, la carga voltamperométrica. El efecto
de hinchamiento se presenta cuando el sustrato de papel no esté cubierto de manera eficiente con la
tinta, lo que permite la penetracién del electrolito de soporte en el papel por accién de la capilaridad.
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Figura 5.15: A) Representacion esquematica del proceso de montaje. B) Imagen del electrodo de
papel. C) Representacion de las dimensiones del electrodo propuesto. (1) Longitud del electrodo
y area geométrica del electrodo de trabajo. (2) Imagen del electrodo serigrafiado y el dispositivo
doblado que demuestra la flexibilidad del electrodo. Tomado de Janegitz [1]
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E/V vs. Ag/AgCI/KCL

Figura 5.16: 100 voltamperogramas ciclicos de electrodos de papel preparados con diferentes conte-
nidos de barniz de vidrio (Negro) 20 %; (Rojo) 40 %; (Verde) 50 %; y (Azul) 60 %. Modificado de
Pradela-Filho [1]

Para el sensor impreso en PET, la pendiente del diagrama de los voltamperogramas ciclicos
registrados a diferentes velocidades de barrido en presencia de la sonda electroquimica que se puede
apreciar en la Figura 5.17, se utiliz6 para estimar el coeficiente de difusion. El area electroquimica
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activa obtenida fue superior a la obtenida para los electrodos de papel, lo que indica que el uso
de la doble centrifuga asimétrica promueve una dispersiéon mas eficiente del grafito, dando lugar a
una mayor area electroquimica. Ya que el sensor en el papel fue mezclado a mano, mientras que el
utilizado en el PET fue centrifugado con 2 ciclos repetidos a 3500 rpm durante 180 s.

WA

E/V vs Graphite

Figura 5.17: Voltamogramas ciclicos registrados para el electrodo serigrafiado en PET a diferentes
velocidades de barrido. Modificado de Pradela-Filho [1]



CAPITULO 6

Criterios de Diseno

Teniendo presente la revisiéon de la documentacion y la investigacion realizada, se logré establecer
unos requerimientos para llevar a cabo la formulacion de las tintas.

1. La tinta se debe realizar con materiales de fécil acceso para garantizar que sea de bajo costo.

a) El aglutinante debe conseguirse en el mercado local, debe tener un precio accesible y
adicionalmente debe ser funcional al fabricar la tinta y brindar buen acabo final.
b) El material conductor debe conseguirse localmente, poseer buena conductividad y no se

requiere que posea una alta pureza.

2. La técnica que se debe usar para realizar la impresiéon tanto de las muestras como de los
electrodos debe ser facil de implementar, sin necesidad de equipos robustos, y haciendo uso
de materiales de bajo costo.

a) La tinta debe tener una consistencia apropiada que permita realizar la impresion sin
inconvenientes.

b) La tinta al secarse debe presentar un acabado homogéneo y sin grietas.

3. La tinta debe tener reproducibilidad y garantizar que al seguir la formulaciéon se obtendran
tintas similares en cada mezcla.

4. La tinta se debe adherir al sustrato flexible, en este caso poliéster.

a) Al doblar la muestra, la tinta no debe despegarse.

b) Al doblarse la muestra, la tinta no debe agrietarse.

5. Al realizar las muestras con los moldes estandarizados, su resistencia de punta a punta debe
ser menor a 500 .

a) La muestra al doblarse 90° debe mantener una resistencia menor a 500 €.

6. La resistividad de las tintas debe estar entre 0.05 ohm-cm y 0.1 ohm-cm.



CAPITULO 7

Metodologia

7.1. Selecciéon de materiales.

En el contexto de la fabricacién de tintas conductoras, la apropiada seleccion de los materiales a
utilizar cumple un papel crucial que interfiere directamente con la aplicabilidad y su funcionalidad.
Los materiales base para la fabricacién de estas tintas conductoras son el aglutinante, el solvente y
la particula conductora, los cuales influyen fuertemente en las propiedades eléctricas y mecénicas de
la tinta resultante. Inciden directamente en la conductividad, la adherencia al sustrato y la durabi-
lidad de la impresién final. A continuacion, se hablara de los materiales usados para la fabricacion
de las tintas conductoras.

Para hacer la seleccion de los materiales, inicialmente se revisé la documentacion y los antece-
dentes, y se hizo una recopilacién de estos en el Cuadro 5.1 donde todas las formulaciones tenian
en comun la particula conductora, el grafito.

7.1.1. Aglutinante

En las tintas conductoras, el aglutinante tiene un papel muy importante, pues da cohesién y
estabilizada a la mezcla. Su funcién principal es unir y adherir las particulas conductoras al sustra-
to, permitiendo asi, que al secarse quede como resultado la impresion, procurando que sea lo mas
homogénea posible para garantizar conductividad eléctrica. Finalmente, la eleccién del aglutinante
influye en la compatibilidad y afinidad con las diferentes técnicas de impresion, permitiendo tener
una aplicacion e impresion correcta. [94]

En ese orden de ideas, de la lista de materiales registrada en el Cuadro 5.1, se propusieron para
la formulacion de las tintas conductoras los siguientes aglutinantes (Ver Figura 7.1):

» Barniz de vitral marca Franco [12].
» Esmalte de unas transparente Marca Admiss [11].

Se propusieron estos, debido a que en un principio son materiales de facil acceso, ya que se
pueden encontrar en cualquier supermercado, papeleria, miscelanea, entre otros establecimientos de
comercio a lo largo de todo el territorio. Adicionalmente, no se requiere de permisos para adquirirlos
y manejarlos.
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Figura 7.1: A) Esmalte de unas transparente Marca Admiss. B) Barniz de vitral marca Franco.
Tomado de [11] y [12]

Por otro lado, en cuanto a la funcionalidad al momento de la fabricacién de las tintas, se pudo
evidenciar, al hacer las primeras mezclas con las formulaciones planteadas en la bibliografia, que el
barniz de vidrio tuvo mejor comportamiento, ya que no se requeria agregar tanto material conduc-
tor en comparacion al esmalte de unias para obtener la consistencia deseada de pasta. Ademés, la
adhesion brindada por el barniz de vidrio era mucho méas evidente, pues las tintas fabricadas con
esmalte de ufias se despegaba al manipular la muestra, levantandose del sustrato y siendo propensa
a fracturarse.

En cuanto a los costos, los dos aglutinantes presentas precios igualmente asequibles a la pobla-
cion. Estos se muestran a continuacion:

» Barniz de vitral marca Franco con un precio de siete mil setecientos pesos colombianos (7700
COP) por 60 ml y ciento veintinueve pesos colombianos (129 COP) por ml.

= Esmalte de unas transparente Marca Admiss con un precio de tres mil novecientos cincuenta
pesos colombianos (3950 COP) por 10 ml y trescientos noventa y cinco pesos colombianos
(395 COP) por ml.

Finalmente, se decidi6 para la fabricaciéon de las tintas conductoras, trabajar con el Barniz
vitral de la marca Franco, ya que este cumple con ser de facil acceso, tener un valor de igual manera
asequible, ser funcional al fabricar las tintas y brindar mejor acabado.

7.1.2. Solvente

En las tintas conductoras, el solvente tiene un papel crucial en la formulacion y fabricacion, ya
que permite la disolucién de los componentes principales tales como la particula conductora y el
aglutinante. Su funciéon principal es ajustar la consistencia de la mezcla para facilitar la aplicacion
sobre el sustrato, buscando que esta sea uniforme [94]. Ademas, el solvente actiia en la evaporacion
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controlada, ya que permite determinar la velocidad de secado y acabado final.

Entre los solventes propuestos en el Cuadro 5.1, se seleccion6 un solvente que no afectara la
composicion esperada y/o final de la tinta conductora. Por lo tanto, se seleccionaron los solven-
tes que presentaran un comportamiento volétil, asegurando que al secarse la tinta, se evaporaré
por completo, minimizando los residuos no deseados. También la rapida evaporacién del solvente
brinda un secado rapido de la tinta, optimizando el proceso de fabricacion y los tiempos de espera
[95]. Adicionalmente, la rapida evaporacion disminuye la probabilidad de agrietamiento en la capa
conductora, ya que las particulas conductoras y los deméas componentes que forman la tinta, tiene
menos tiempo para reorganizarse antes de que la tinta se solidifique; minimizando la probabilidad
de formacién de grietas. Con base en lo anterior, los solventes propuestos fueron:

= Acetona.
= Tolueno e Isoforona.
= Butanol.

Los tres solventes, al ser volatiles, son sustancias que son consideradas riesgosas, por lo tanto, no
se adquieren facilmente en el mercado y no son asequibles a todos, pues se requieren permisos espe-
ciales para adquirirlos. Entre los solventes propuestos, el Tolueno e Isoforona, y el Butanol, son los
mas dificiles de adquirir, ya que estos son de uso industrial. Por otro lado, para adquirir la acetona,
presente en diferentes productos y compuestos del mercado como esmalte de unas o productos de
aseo, se requiere de permisos como el registro y Autorizacion para el Manejo de Sustancias Quimicas
Controladas, el cual lo otorga la direccion de Politica contra las Drogas para adquirirlo en su estado
puro.

Por lo tanto, el solvente utilizado para la fabricacion de las tintas fue la acetona, ya que es el de
més fécil acceso debido a que se adquirié por medio de la Universidad Javeriana y la Universidad
Nacional.

7.1.3. Material conductor

En las tintas conductoras, la particula o material conductor desempena el papel més importante,
el cual es proporcionar la conductividad eléctrica al recubrimiento final. Este material cominmente
estd formado por nanoparticulas metalicas o derivados del carbono como grafito, grafeno, negro de
humo, entre otros; que al dispersarse en la tinta forman una red sobre el sustrato, facilitando la
movilidad eléctrica. Ademas del papel conductor, contribuyen a la adhesion de la tinta al sustrato,
formando una capa continua y funcional.

Para el desarrollo de las tintas conductoras de este trabajo, se propuso usar derivados del car-
bono, especificamente grafito; puesto que es un material que en comparaciéon con los metales, es
mas econdmico, contribuyendo a que sea una tinta bajo costo. A pesar de que el grafito no tiene
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la conductividad que puede tener un metal, este ofrece niveles eléctricos suficientes para diferentes
aplicaciones, entre esas la fabricaciéon de sensores.

Por lo tanto, entre los tipos de grafito presentes en el mercado, se propusieron los siguientes (Ver
Figura 7.2):

» Grafito en polvo para cerraduras [96].

» Polvo de grafito para dibujo marca Icopel [13].

Figura 7.2: A) Grafito en Polvo para cerraduras. B) Polvo de grafito para dibujo marca Icopel.
Tomado de [13]

Se usaron estos dos tipos de grafito debido a que inicialmente son materiales que se encuentran
en el comercio, con ninguna limitacion; el primero (Figura A de Figura 7.2)Se puede adquirir en
cualquier ferreteria o tienda de herramientas, como Homecenter. El segundo (Figura B de la Figura
7.2) se puede obtener en papelerias o tiendas de materiales escolares o de arte, como Panamericana.
Es importante tener presente, que estos grafitos estan destinados a fines diferentes a la fabricacién
de tintas conductoras, esto quiere decir que la pureza de los dos grafitos es baja.

En cuanto a la funcionalidad, en pruebas pre-eliminares, fue posible evidenciar que el grafito en
polvo para cerradura presento mejor comportamiento, puesto que al secarse la tinta, mostré mejor
acabado y menos grietas, las cuales se eliminaron aumentando en pequenios valores el porcentaje de
aglutinante. Por otro lado, el polvo de grafito para dibujo, no contribuia a obtener la consistencia
de pasta deseada para la tinta conductora, lo que obligaba a duplicar casi el porcentaje de material
conductor. Adicionalmente, al secarse se obtuvo un acabado con porosidad y rugosidad.

En cuanto a los costos, el grafito en polvo para cerradura tiene un valor mas elevado que el polvo
de grafito para dibujo.

= Grafito en polvo para cerraduras con un valor de veintisiete mil novecientos pesos colombianos
(21900 COP) por 1000g y mil trescientos noventa y cinco pesos (1395 COP) por gramo.
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= Polvo de grafito para dibujo marca Icopel con un valor de diecisiete mil cien pesos colombianos
(17100 COP) por 50g y trescientos cuarenta y dos pesos (342 COP) por gramo.

Finalmente, se decide que para la fabricacion de las tintas conductoras se usara el grafito en
polvo para cerraduras. Debido a que este a diferencias del polvo de grafito para dibujo, presenta
mejor comportamiento al realizar las mezclas y brinda mejores acabados al hacer la impresion; fac-
tor importante para el funcionamiento de las tintas.

Adicionalmente, se adquirié negro de humo, material compuesto por carbono en forma de parti-
culas finas de dimensiones micrométricas y geometria esférica, que se genera a partir de la combus-
tion incompleta de hidrocarburos [97]. Su estructura microscopica y la alta presencia de carbono
en particulas final son los que brindan la conductividad eléctrica que caracteriza a este material.
El carbono se distribuye en una red cristalina, y las particulas de negro de humo tienen una alta
movilidad de electrones dentro de esta estructura [98].

El negro de humo, se descarté6 como particula conductora principal para la tinta porque no
cumple con algunos de los criterios de diseno. Inicialmente, no es de facil acceso, ya que debe
adquirirse por medio de empresas y estas deben importarlo al pais. También es un material que
puede presentar costos altos debido a que debe importarse, transportarse y comprarse en grandes
voltimenes y finalmente, en cuanto a funcionamiento, al realizar las mezclas con las formulaciones
propuestas, este no presento buen comportamiento, ya que se requiere de mucho solvente para
alcanzar la consistencia deseada y adicionalmente, presento muchas grietas y poca adhesién al
secarse la impresion. Sin embargo, se plante6 usarlo como material conductor de relleno.

7.2. Composiciones

En el proceso del desarrollo de las tintas para la investigacion, se llevd a cabo una metodologia
previa a la seleccion de los materiales. Se hizo una revision a la documentacién que permitié la
formulacion de porcentajes para asegurar la coherencia y funcionalidad de las tintas. Adicionalmente,
mediante pasos sisteméticos y accesibles, se estructurdé un proceso de fabricacion que combina la
sencillez con la reproducibilidad; todo con el fin de obtener un método sencillo y eficiente.

7.2.1. Formulaciones

Posterior a la seleccién de la materia prima entre todos los componentes propuestos; con ayuda
de la documentacién y los trabajos relacionados, se plantearon las formulaciones presentes en el
Cuadro 7.1 con el objetivo de limitar la investigacion y evaluar el comportamiento de las tintas
conductoras en funcién de los componentes que la conforman. Con las formulaciones planteadas y
los materiales propuestos, se realizaron las primeras mezclas que a su vez sirvieron para caracterizar
la funcionalidad de los materiales y realizar la seleccién final de estos.
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Tinta | % Barniz | % Grafito
T4060 40 60
T5050 50 50
T6040 60 40
T7030 70 30
T8020 80 20

Cuadro 7.1: Proporciones de materiales para la fabricacién de las tintas

El negro de humo no se utilizé6 como material conductor principal, ya que no cumple con los
criterios de disenio, no era funcional y no presentaba los acabados deseados al realizar la impresion.
Sin embargo, Chris Phillips y colaboradores en [99] reportan que el negro de humo se puede usar
como material conductor de relleno. Por lo tanto, para este estudio, se utilizaron las formulaciones
con negro de humo que se presentan en el Cuadro 7.2, donde el porcentaje total de material conductor
se dividié equitativamente entre grafito y negro de humo.

Tinta | % Barniz | % Grafito | % Negro de humo
TN5025 50 25 25
TN6020 60 20 20
TN7015 70 15 15
TN8&010 80 10 10

Cuadro 7.2: Proporciones de materiales para la fabricacion de las tintas compuestas

En cuanto a la acetona, se llevd un registro de la cantidad utilizada por formulacién. Por lo que
su uso se realizé con el objetivo de obtener una contextura de pasta, la cual facilitara su aplicacion.

7.2.2. Proceso de fabricacion de tintas

La fabricacion de tintas a base de derivados del carbono, tales como grafito o negro de humo
haciendo uso de aglutinantes tales como barniz, es un proceso que se puede realizar de forma senci-
lla, ya que no se requiere de técnicas complejas o que requiera de equipos dificiles de adquirir o de
alto valor. Adicionalmente, se requiere de los instrumentos basicos de proteccion que son necesarios
para hacer uso de los laboratorios.

A continuacién se enlistaran la materia prima, los equipos de medicion, los instrumentos de
laboratorio e instrumentos de proteccién bésicos para la fabricacion de las tintas conductoras.

= Materia prima.

e Grafito en polvo para cerraduras.
e Negro de Humo.

e Barniz de vidrio.
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e Acetona.
= Equipos de medicién

e Bascula de precision (Marca Shimadzu, modelo TX3202L).
= Instrumentos de laboratorio

e Varita de agitacion.
e Recipientes para mezclar.

e Gotero para la aplicacion de la acetona.
= Implementos de proteccion.

e Bata de laboratorio.
e Guantes quirdrgicos.
e Tapa bocas.

e Gafas de proteccion.

Antes de empezar con la fabricacién de las tintas, es importante usar los implementos de proteccion.
Estos se deben usar, ya que se estd manejando sustancias muy volatines como la acetona, que al
inhalarse puede generar diversos riesgos para la salud, como irritacién de las vias respiratorias, ojos
o piel, entre otras afecciones que deben evitarse. Adicionalmente, al trabajar con material particu-
lado, en este caso el negro de humo conlleva ciertos riesgos como irritacién de las vias respiratorias,
tos y dificultades para respirar, todas las anteriores por inhalacién; ademas de irritaciéon de ojos y
piel por contacto.

Para iniciar con la fabricacién de las tintas conductoras, fue crucial pesar la materia prima,
asegurando que se cumplieran las proporciones registradas en los Cuadros 7.1 y 7.2. Por esta razon,
se recomienda utilizar una béscula de alta precision para que el peso de cada material sea lo mas
exacto posible y no afecte el proceso de fabricacion.

En este estudio, se realizaron mezclas de tres gramos (3 g) para cada uno de los lotes de muestras
fabricadas solo con grafito, y de dos gramos (2 g) para cada uno de los lotes de muestras fabricadas
con grafito y negro de humo. En el Cuadro 7.3 se muestra el peso de cada uno de los componentes
para cada muestra.
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Tinta Barniz (g) | Grafito (g) | Negro de humo(g) | Acetona(g)
T4060 1.2 1.8 0 0.2765
T5050 1.5 1.5 0 0.237
T6040 1.8 1.2 0 0.237
T7030 2.1 0.9 0 0.158
T8020 2.4 0.6 0 0

TN5025 1 0.5 0.5 1.02

TN6020 1.2 0.4 0.4 0.869

TN7015 14 0.3 0.3 0.474

TN&010 1.6 0.2 0.2 0.395

Cuadro 7.3: Peso de componentes por lote.

Con la materia prima, pesada y lista, en el recipiente para mezclar se incorpord el material
conductor; para este estudio, el grafito, o en el caso de la tinta compuesta, el grafito y el negro de
humo. Para la tinta compuesta, es importante mezclar el grafito y el negro de humo para obtener
una mezcla homogénea y evitar que al agregar el barniz se creen grumos que alteren las propiedades
eléctricas y fisicas de la tinta final.

Se agregd el material conductor y barniz; y con ayuda de la varita de agitaciéon se mezclaron
los componentes de forma manual. Al mezclar se debe procurar hacerlo de tal forma que la mezcla
quede homogénea. En caso de no obtener la consistencia de pasta, se le agrega acetona en pocas
cantidades (La cantidad registrada en el Cuadro 7.3 es un aproximado de la cantidad usada en este
estudio) hasta obtener la consistencia de pasta deseada. Este procedimiento se debe realizar para
todas las muestras.

7.3. Fabricacion de moldes

Para este estudio se fabricaron dos tipos de muestras. El primero, de tipo rectangular, con el
cual se realizaron las pruebas eléctricas y de caracterizacion; y el segundo, fue el electrodo para
los sensores electroquimicos, utilizado para hacer las validaciones del funcionamiento de las tintas.
Por lo tanto, fue necesario realizar dos disenos diferentes para los moldes, que fueron cortados en
un material adhesivo (Vinilo adhesivo) que se pegd sobre el sustrato (Poliéster) para facilitar su
impresion.

7.3.1. Molde del electrodo de prueba

El primer diseno que se muestra en la Figura 7.3 corresponde al molde con el cual se imprimieron
los electrodos de muestra para los estudios eléctricos y de caracterizacion. Cada molde cuenta con
tres lineas de impresién, buscando que cada lote cuente con tres muestras de las tintas a imprimir.
Todas las tintas fueron impresas sobre el sustrato con el mismo diseno para que de esa forma fueran
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evaluadas bajo las mismas condiciones y estandarizar la evaluaciéon sin que la geometria pudiera
afectar los resultados.

40 mm

Figura 7.3: Disefio del molde para lote de electrodos de prueba.

7.3.2. Moldes del electrodo sensor electroquimico

El segundo disefio que se muestra en la Figura 7.4 corresponde al molde con el cual se imprimie-
ron los electrodos para el sensor electroquimico con el fin de realizar la validaciéon del funcionamiento
de la tinta para una aplicaciéon en especifico. Asi mismo, el disefio del electrodo es el de un sensor
comercial sin ninguna variacion.

Cn (Gn (O

Figura 7.4: Diseno para el molde de electrodo para el sensor electroquimico.

Aligual que el disefio del electrodo de prueba, cada molde cuenta con tres muestras del electrodo;
por lo tanto, por cada tinta se imprimieron tres electrodos. Sin embargo, a diferencia del disenio
anterior, en este caso solo se imprimieron las tres mejores tintas que dieron como resultado de las
pruebas eléctricas y de caracterizacion, dando un total de nueve muestras impresas.
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7.4. Serigrafia

En el contexto de este estudio, los elementos necesarios para realizar la impresién con la técnica
de serigrafia fueron:

= Tintas conductoras.

» Moldes con los disenios de los electrodos a imprimir (Electrodo de prueba y electrodo de
Sensor).

» Espatula para esparcir.
» Sustrato (Poliéster).

= Guantes.

A Sustrato B | Sustrato

Molde de
| — vinilo

Tinta
impresa

Figura 7.5: A. Sustrato con el molde antes de la impresién. B. Resultado final de la impresion.

Para la impresion de los electrodos para los sensores electroquimicos se lleva a cabo exactamente
el mismo procedimiento.

7.5. Pruebas eléctricas y prueba de adhesion.

7.5.1. Meétodo de cuatro puntas.

Para realizar la medicion de la resistividad eléctrica, se suelen usar diferentes técnicas, entre las
cuales destaca el método de cuatro puntas, considerado una de las mejores técnicas y un método
estandar, ampliamente aceptada y utilizada para medir las propiedades eléctricas de los sélidos y
las peliculas delgadas. La disposicién tipica consiste en cuatro puntas conductoras colocadas en fila,
como se muestra en la Figura 7.6. La corriente pasa a través de la muestra mediante dos electrodos
(puntas externas), y la diferencia de potencial se mide a través de los otros dos electrodos (puntas
internas), lo que permite determinar la resistividad o resistencia de la lamina con una influencia
minima de la resistencia de contacto [100].
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Figura 7.6: Representacion método de cuatro puntas. Tomado de:|[14]

Para el calculo de la resistividad, se tomaron tres mediciones de las impresiones: el ancho, el
largo de la zona que se quiere caracterizar y el espesor. Con estos tres valores, junto con la corriente
aplicada en los terminales externos y la diferencia de potencial medida en los terminales internos,
se calcula la resistividad aplicando la siguiente férmula.

()5

En las mediciones, se establecié un montaje acorde a la Figura 7.6 y se realiz6 la mediciéon

variando la frecuencia entre 100 y 1 M Hz.

7.6. Pruebas de adhesion

Las pruebas de adhesiéon en tintas conductoras son esenciales para optimizar y vélidas los pro-
cesos usados en la fabricacién. Estas ofrecen informacién importante sobre los materiales usados
en la formulacién, ya que permite conocer la compatibilidad del material conductor, el aglutinan-
te con el sustrato en el que se estda imprimiendo y las propiedades mecénicas de las tintas resultantes.

La norma que se uso en este estudio fue la ASTM F1842-15 [15], la cual describe un método
de prueba estandar para determinar la adherencia de tinta o recubrimiento sobre sustratos flexibles
para un interruptor de membrana o un dispositivo electrénico impreso.
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Para llevarla a cabo, primero se realiza un patrén con seis cortes en cada direccién en la tinta a
la que se le va a realizar la prueba, como se ve en la Figura 7.7. Se us6 cinta sensible para realizar la
prueba; donde se pego sobre la red, luego se retira y se evalia evaluando el patrén resultante sobre
la cinta. Finalmente, se compard6 con las descripciones e ilustraciones presentes en la norma, que se
pueden ver en la Figura 7.8 siendo la 4B o 5B las mas deseables.

2 mm
>

Ime

Figura 7.7: Diseno del patron cortado sobre la tinta.
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o Surface of cross-cut area from
Classification which flaking has occurred.
(Example for six paralled cuts)

5B None

4B

3B

]
.
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0B Greater than 65%

1
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Figura 7.8: Clasificacion de los resultados de la prueba de adhesion. Tomado de [15].

Los materiales empleados para la realizacion de la prueba fueron: un bisturi o herramienta de
corte para cortar el patron sobre la tinta, procurando siempre una fuerza homogénea en cada linea
cortada sin cortar el sustrato, y cinta adhesiva, lo ideal es que se conozca la fuerza de adhesion de la
cinta a utilizar para facilitar la evaluacion; para este estudio fue de 3kg/cm de la marca tesa [101].

7.7. Caracterizaciéon de estructura cristalina y propiedades morfo-
logicas.

7.7.1. Espectroscopia Raman

Se realiz6 espectroscopia Raman en el Tecnoparque Sena nodo Cali, utilizando un equipo con
un laser de 532 nm, realizando un barrido entre 0 y em™! para analizar la materia prima, la com-
posicion final de la tinta y la dispersion del material conductor.

La espectroscopia Raman es una técnica de analisis utilizada para estudiar las vibraciones mole-
culares. Se basa en la dispersion inelastica de la luz: cuando una muestra es irradiada con luz léser,
una pequena fracciéon de esta luz es dispersada inelasticamente, cambiando su frecuencia debido a
interacciones con las vibraciones moleculares del material. Esta luz dispersada inelasticamente es la
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que se analiza en la espectroscopia Raman.

El proceso comienza con un ldser monocromético que ilumina la muestra. Los fotones del laser
interactian con las moléculas de la muestra, transfiriendo energia y provocando cambios en sus
vibraciones. La luz dispersada, que tiene una frecuencia diferente a la del laser inicial debido a
la ganancia o pérdida de energia, se analiza para determinar las frecuencias de las vibraciones
moleculares. Esta luz dispersada mide la intensidad a distintas frecuencias, resultando en un espectro
Raman con picos que corresponden a diferentes vibraciones moleculares del material.

7.7.2. Microscopio electrénico de barrido (SEM)

Se realiz6 una microscopia electronica de barrido (SEM) para caracterizar las propiedades morfo-
logicas de la tinta conductora. El ensayo se llevé a cabo en la Universidad Nacional, sede Manizales,
utilizando el equipo SEM Helios 5 PFIB CXe con detector EDS Ultradry 100 mm?, 129 eV. Con
este equipo, se visualizé la porosidad y la distribucién del material conductor a lo largo de la tinta.

La microscopia electronica de barrido (SEM) utiliza un haz de electrones para crear imagenes
detalladas de la superficie de una muestra. Un canén de electrones genera un haz que se acelera a
alta velocidad y se enfoca en un punto fino mediante lentes electromagnéticas. Este haz enfocado
se dirige hacia la superficie de la muestra, escaneandola punto por punto. Cuando los electrones
golpean la muestra, interactiian con sus atomos, produciendo varias senales, entre ellas electrones
secundarios. Estos electrones secundarios, emitidos por la muestra debido a la interaccién con el haz
primario, son detectados y utilizados para formar una imagen de alta resolucion de la superficie.
Las senales detectadas se convierten en una imagen visual que muestra la topografia y composicién
de la muestra con gran detalle, proporcionando una apariencia tridimensional gracias a su gran
profundidad de campo.

7.8. Voltametria Ciclica

El ferricianuro de potasio se utiliza como sustancia patrén, ya que presenta una reaccién redox
reversible en las pruebas a sensores electroquimicos en voltametria ciclica, principalmente por su
reaccion redox altamente reversible. Esta caracteristica permite una evaluacion precisa de la eficien-
cia y el comportamiento electroquimico del sensor [102].

Ademas, las reacciones del ferricianuro son quimicamente estables, asegurando que no haya reac-
ciones secundarias durante el experimento y su comportamiento electroquimico bien documentado
proporciona una referencia confiable para calibrar y validar sensores. Los potenciales de oxidacion
y reduccion definidos permiten evaluar con precision la capacidad del sensor para detectar y medir
cambios en el potencial y la corriente [103].
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Al realizar una voltametria ciclica a una sustancia como el ferricianuro (reversible) se deben
cumplir con dos criterios de reversibilidad [104] los cuales son:

1. Debe poseer una diferencia entre 50 y 70 mV entre el potencial de pico anddico (Epa) y el
potencial de pico catodico (Epc).

2. Debe poseer una razon de intensidad de pico (Ipa/Ipc) igual o cercano a uno.

Por lo tanto, el electrodo fabricado con las tintas finales se evaluaron bajo esos dos criterios;
que al cumplirlos validaran que las tintas conductoras fabricadas, sirven para realizar mediciones
electroquimicas.

Los parametros utilizados para la voltametria ciclica fueron:
= Tiempo de equilibrio: 0 s

= Ventana de potencial de -1,06 a 1,06 V

= Paso de potencial: 0,01 V

= Scan rate: 0,1 V/s

= 4 ciclos



CAPITULO 8

Resultados

8.1. Caracterizacion de estructura cristalina y propiedades morfo-
légicas de la materia prima.

Para la caracterizacién de la materia prima se realizaron las pruebas al grafito y al negro de
humo. El primer estudio fue la espectroscopia Raman que se muestra en la Figura 8.1.
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Figura 8.1: Espectroscopia Raman del grafito y del negro de humo.

En esta, el espectro del grafito muestra presencia de picos en las mandas D, G y 2D los cuales son
caracteristicas del material. El pico en la banda G es caracteristico de materiales con alta presencia
de carbono en su estructura. Ademas, la banda G en el espectro Raman del grafito, indica la cristali-
nidad, lo cual caracteriza al grafito como un mineral, disminuyendo en estructuras poco grafitizadas
[105]. Para el pico en la banda D, el cual esta asociado a la presencia de defectos estructurales en el
material; al ser de baja intensidad, sugiere que hay baja concentraciéon de defectos estructurales en
el material carbonoso. Esto quiere decir que la estructura del material es relativamente ordenada y
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tiene alta calidad estructural [105]. En la Tercera banda, la 2D, al no ser de alta intensidad, indica
la presencia de grafito de multiples capas (estructura cristalina bien definida). Ademas, senala una
baja concentraciéon de defectos estructurales en el grafito o impurezas, lo que sugiere una estructura
mas pura y ordenada.

En cuanto al espectro del negro de humo, se puede observar que el pico en la banda D y en la
banda G son muy similares en la intensidad y forma, lo cual puede significar que el negro de humo
tiene una estructura desordenada, ya que la similitud en la intensidad alta de las dos bandas sugiere
que la estructura cristalina no esta definida; lo que explica la ausencia de la banda 2D. Ademas, la
intensidad de la banda D sugiere una alta concentracion de defectos estructurales en el material|106]
[107]. Es importante aclarar que los resultados obtenidos en la Figura 8.1 para el negro de humo
muestran un comportamiento normal de este material.

La segunda prueba a realizar para la caracterizacion fue el SEM (Scanning Electron Microscopy)
que se muestra en la Figura 8.2.

Figura 8.2: A) Imagen SEM del negro de humo. B) Imagen SEM del grafito.

En la Figura A se muestra la imagen SEM del negro de humo a una magnitud de 2000x y un
acercamiento con una magnitud de 60000x. Esta imagen muestra que el negro de humo al ser un
material a escala nanometrica tiende aglomerarse, que podria afecta en las propiedades mecénicas
de las tintas, aumentando su fragilidad, haciéndolas més propensas a romperse.

En la Figura 8.2B se muestra la imagen SEM del grafito con una magnitud de 500x. En esta se
puede apreciar el aspecto natural del grafito; laminas. Este se caracteriza por estar compuesto por
adtomos de carbono en capas que al apilarse una sobre otra forman ldmina.
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8.2. Pruebas eléctricas

Realizar pruebas eléctricas a las tintas conductoras formuladas es fundamental, permitiendo
verificar la calidad de los materiales conductores y asegurando que hay una correcta distribuciéon
de las particulas en la matriz. Adicionalmente, las pruebas permiten optimizar la formulacién de
las tintas, ajustando las proporciones para disminuir la resistividad y garantizar el funcionamiento
correcto de los dispositivos impresos, contribuyendo al control de calidad.

8.2.1. Resistencia

La medicién de la resistencia consta dos etapas. El primer momento consta de una medicién
inicial de la resistencia de las impresiones con los moldes estandarizados de punta a punta de cada
una de las lineas, seguido se dobla el sustrato a noventa grados (90°), se vuelve a su estado original
y se vuelve a medir la resistencia de punta a punta; esto con el propoésito de ver cuanto aumenta
la resistencia de las tintas después de realizar una flexion. Para el segundo momento, se mide la
resistencia en una zona de la linea impresa haciendo uso del método de cuatro puntas; este con el
objetivo de obtener una resistividad més exacta.

Para llevar a cabo la primera etapa, se us6 un multimetro convencional para realizar las me-
diciones. Las puntas del multimetro se ubicaron en los extremos de las lineas impresas, como se
muestra en la Figura 8.3.A. Después de registrar la resistencia obtenida se mont6 el sustrato con las
muestras (Por lote de cada tinta) en un soporte impreso en 3D que se ve en la Figura 8.3.B, el cual
cumple la funcién de garantizar que todas las tintas fueron probadas bajo las mismas condiciones
de flexion. Finalmente, se retir6 el sustrato con las tintas impresas, se devolvié a su estado inicial y
nuevamente se midi6 la resistencia en los mismos puntos marcados.

Figura 8.3: A) Tinta en su estado original con puntos marcados con azul para realizar las mediciones.
B) Tinta montada en soporte.

A algunas de las formulaciones no fue posible medirle la resistencia debida a que no se obtuvo
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una muestra en condiciones. Dichas formulaciones fueron la tinta T4060 y la tinta TN5025 (las
tintas con menor porcentajes de barniz). En el caso de la tinta T4060 (Figura 8.4), sus propiedades
mecanizas no eran las apropiadas y al secarse la tinta se fracturé desprendiéndose por completo
del sustrato. Y en el caso de la tinta TN5025, no fue posible realizar la mezcla y, por lo tanto,
tampoco la impresion, ya que era necesario aplicar gran cantidad de solvente, lo cual al final afecta-
ria en sus propiedades mecanizas y adicionalmente no daria los acabados deseados generando grietas.

Figura 8.4: Tinta T4060 al realizar dobles. Después de los dobles no fue posible medir la resistencia
nuevamente.

En la Figura 8.5 se muestra todas las tintas impresas en su posicién inicial y en la posicién
de flexion. Las tintas TN6020 y T4060, después de realizar las mediciones, presentaron fracturas,
ocasionando desprendimiento de la tinta. Este comportamiento se puede atribuir a la presencia del
negro de humo; en el caso de las tintas TN6020 y T4060, fue posible realizar la mezcla de la tinta
en comparaciéon de la tinta TN5025, sin embargo, el porcentaje de negro de humo sigue siendo alto,
lo cual afecta sus propiedades mecanicas. Esto se debe al tamafio de las particulas, ocasiona que
esta tenga una area superficial alta en relaciéon con el volumen, lo que puede aumentar la cohesion
entre particulas y a su vez la rigidez del material [108].

El registro de los resultados de la medicién de las resistencias de la primera etapa, antes y des-
pués de la flexion, se encuentra en el Cuadro 8.1. De los valores de resistencia obtenidos antes de
realizar la flexion se pudo concluir que en las tintas de grafito, entre mayor sea el porcentaje de
aglutinante, mayor va a ser la resistencia eléctrica de la tinta, debido a que disminuye la cantidad de
particula conductora y adicionalmente, esta queda mucho més dispersa en la matriz. Un ejemplo es
la tinta T7030 y la T8020, que fueron las tintas con mayor resistencia superando los 500 ohm, el cual
es un criterio de disefio importante. Sin embargo, fueron las que presentaron mejor comportamiento
en la flexion, ya que no presentaron grietas ni desprendimiento de la tinta.
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Figura 8.5: A) Tinta T5050. B) Tinta T6040. C) Tinta T7030. D)Tinta T8020. E) Tinta TN6020.
F) Tinta TN7015. G) Tinta TN8010.

En cuanto a los resultados de las mediciones después de la flexion, se observo que los valores de
resistencia de todas las tintas aumentaron. Un caso particular es el de la tinta TN6020, que en el
Cuadro 8.1 mostraba valores de resistencia menores a 500 ohm (criterio de diseno), pero después de
la flexion, los valores superaron los 500 ohm. Este comportamiento puede deberse al contenido de
negro de humo, ya que, aunque es un material con buena conductividad, tiende a aumentar la fra-
gilidad de las muestras. Esto provoca que, al realizar la flexién, se generen grietas que incrementan
la resistencia.
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. Resistencia . Resistencia .
Tinta Pre-doblez (ohm) Promedio Post-doblez (ohm) Promedio
T4060 No aplica

138.50 132.10
T5050 119.6 131,87 4+ 10,644 136.50 139,13 + 8,66
137.5 148.80
181.40 225.00
T6040 176.50 190,73 4+ 20,56 228.00 228,67 £+ 4,04
214.30 233.00
634,00 831.00
T7030 468.60 535,97 + 86,86 1098.00 916,67 £ 157,12
505.30 821.00
1640.00 725.00
T8020 1015.00 1319,33 + 312,82 1913.00 1353,67 £+ 597,03
1303.00 1423.00
TN5025 No aplica
151.20 924.00
TN6020 318.10 204,93 + 98,05 604.00 875,33 + 250,57
145.50 1098.00
64.70 77.00
TN7015 56.20 65,40 + 9,57 67.00 75,67 + 8,08
75.30 83.00
349.90 396.90
TN8010 331.50 334,14 + 14,58 400.50 394,20 £+ 7,99
321.10 385.20

Cuadro 8.1: Resultado de medicién de resistencia, promedio y desviacién estandar antes y despues

de la flexion.

Tras comparar los valores de resistencia antes y después de la flexion, se llevé a cabo un analisis
para determinar el aumento porcentual en la resistencia como resultado de la flexion del sustrato.
Los resultados de este anélisis se registraron en el Cuadro 8.2.

De acuerdo con los resultados obtenidos en el Cuadro 8.2, se observa que un alto porcentaje
de negro de humo en la formulacién de las tintas puede afectar significativamente sus propiedades
mecénicas, incluso hasta el punto de comprometer su funcionamiento. Por ejemplo, en el caso de la
tinta TN6020, se registré un aumento del 327.13 % en la resistencia.

Por otro lado, se puede inferir que a medida que aumenta el porcentaje de aglutinante en la
formulacién de la tinta, el incremento en la resistencia es menor. Esto se debe a que el aglutinante

proporciona mayor flexibilidad a la tinta.
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Tinta Promedio resistencia | Promedio resistencia | Incremento de
Pre-doblez (ohm) Post-doblez (ohm) | Resistencia (%)

T4060 No aplica

T5050 131.13 139.13 5.51
T6040 190.73 228.67 19.89
T7030 535.97 916.67 71.03
T8020 1319.33 1353.67 2.60
TN5025 No aplica
TN6020 204,93 875.33 327.13
TN7015 65.40 75.67 15.70
TN8010 334.17 394.2 17.97

Cuadro 8.2: Resultado de mediciéon de resistencia en porcentaje.

Para la medicién de la resistencia en la segunda etapa se hizo uso de la técnica de cuatro puntas.
En esta etapa se midio la resistencia en una zona en especifico de la tinta impresa, como se muestra
en la Figura 8.6. Para realizar esta técnica se decide descartar las tintas T8020 y TN6020. La tinta
T8020 se descarta de la prueba porque a pesar de que presenta el aumento de resistencia méas bajo,
es la tinta que presenta la resistencia maéas alta, pasando desde un principio los 500 ohm. En el
caso de la tinta TN6020, se descarté de la prueba porque es la tinta que presento el incremento de
resistencia mas alto, debido a sus propiedades mecénicas.

Figura 8.6: Aplicacion de la técnica de cuatro puntas.
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. Promedio
: Frecuencia ) )
Tinta (H2) resistencia
(ohm)
T4060 No aplica.
100 11,08
1k 11.32
15050 100k 11.37
1M 10.81
100 12.25
1k 12.16
T6040 100k 12.38
1M 12.89
100 10,93
1k 11.33
17030 100k 11.63
1M 12.03
T8020 No aplica
TN5025 No aplica
TN6020 No aplica
100 11.68
1k 11.62
TNT015 100k 11.58
1M 11.64
100 11,47
1k 11.28
TN8010 100k 11.41
1M 11.79

Cuadro 8.3: Resultado de medicién de resistencia técnica cuatro puntas.

La prueba de cuatro puntas se realiz6 aplicando diferentes frecuencias debido a que se utiliz6 un
generador de onda seno (Fuente AC) en vez de usar una fuente de alimentacion DC. Fue necesario
hacer este procedimiento debido a que con la fuente DC el voltaje se caia a cero. En el Cuadro 8.3
se muestra las frecuencias utilizadas y los valores de resistencia obtenidos.
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8.2.2. Resistividad

En el Cuadro 8.4 se puede apreciar que los valores de resistividad de las tintas conductoras
no estan muy alejadas del criterio de diseno planteado, el cual es que la resistividad de la tinta
debe mantenerse entre 0.05 y 0.1 ohm.cm. Como excepcion estd la tinta TN8010 la cual presenta,
en las diferentes frecuencias, valores mayores a 0.2 ohm.cm. Lo cual se debe a la gran cantidad
de aglutinante y el poco material conductor. Eso quiere decir que las demés tintas ofrecen una
conductividad eléctrica méas eficiente y es capaz de permitir el flujo facil de corriente eléctrica a

través de ella.

Tinta Frecuencia .PI"OII'ledIO W (em) | L (em | b (cm) Resistividad
(Hz) resistencia (ohm) (ohm.cm)
14060 No aplica.
100 11.08 0151
1k 11.32 0.134
T5050 00K T3 0.5 12 | 0.03 a1
1M 10.81 0.128
100 12.25 0103
L 12.16 0.102
T6040 T00k 12.38 0.5 1.2 0.02 0104
M 12.89 0.109
100 10.93 0.054
L 11.33 0.056
T7030 100K 1163 0.5 1.2 0.01 0.057
M 12.03 0.059
18020 No aplica
TN5025 No aplica
TN6020 No aplica
1k 11.62 0.121
TN7015 e g 0,5 1.2 | 0.02 ol
1M 11.64 0.122
100 11,47 0.243
1k 11.28 0.239
TN8010 T00k 141 0,5 1.2 0.03 0010

Cuadro 8.4: Valores y resultados de calculo de resistividad.
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8.3. Resultados prueba adhesion

La prueba de adhesion se realizé por triplicado a cada una de las nueve tintas formuladas, su-
mando un total de veintisiete pruebas. El material que permanece adherido a la cinta se compard
con las ilustraciones de la Figura 7.8, descritas en la metodologia. La ilustracién que presente las
mayores similitudes determinara el nivel de adhesion. Tras completar la prueba, los resultados se

registraron en el Cuadro 8.5.

Tinta | Muestra | Resultado Anexo
1

T4060 2 No aplica No aplica
3
1 1B

T5050 2 2B Anexo 1 (Figura 12.1)
3 2B
1 3B

T6040 2 3B Anexo 2 (Figura 12.2)
3 3B
1 4B

T7030 2 3B Anexo 3 (Figura 12.3)
3 3B
1 4B

T8020 2 3B Anexo 4 (Figura 12.4)
3 3B
1

TN5025 2 No aplica No aplica
3
1

TN6020 2 No aplica No aplica
3
1 1B

TN7015 2 1B Anexo 5 (Figura 12.5)
3 1B
1 2B

TN8010 2 2B Anexo 6 (Figura 12.6)
3 2B

En el cuadro mencionado, se observa que las tintas T4060 y TN5025 (las que contienen un
menor porcentaje de barniz) no arrojaron resultados. Esto se atribuye a dos condiciones distintas:

Cuadro 8.5: Resultados prueba adhesion.
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en el caso de la tinta T4060, sus propiedades mecénicas no eran adecuadas, lo que provocod que, al
secarse, se fracturara y se despegara por completo del sustrato, evidenciando una deficiente adhesion.

Adicionalmente, al igual que con la tinta T4060, la prueba de adhesién no pudo llevarse a cabo
con la tinta TN6020 debido su fragilidad. Por lo tanto, al realizar el corte en la rejilla, la tinta se
fractur6 y se despego del sustrato.

En el caso contrario, donde las tintas contenian mayor porcentaje de barniz (T7030, T8020 y
TN8010,) presentaron mejor clasificacion en la prueba, lo cual permitiria concluir que entre mayor
es el porcentaje de aglutinante, mas adhesiéon va a tener la tinta al sustrato. Esto se puede atribuir
a la funcion del aglutinante de dar consistencia a la tinta y unién a los componentes presentes en
ella (Particulas conductoras). Por lo tanto, a medida que aumenta el aglutinante, la tinta tiende
a tener mejor consistencia y adhesion, favoreciendo la interacciéon entre las particulas de la tinta y
facilitando asi una unién entre ellas. Asimismo, este proceso también lleva a la formacién de una
capa continua y homogénea sobre el sustrato, mejorando la calidad de la adherencia al eliminar
posibles areas baja adherencia.

Por otro lado, entre las tintas de grafito y las tintas compuestas (grafito y negro de humo), la
tinta compuesta obtuvo menor calificacién, lo cual se puede atribuir al negro de humo.

8.4. Caracterizaciéon de estructura cristalina y propiedades morfo-
logicas de las tintas.

Realizar la caracterizaciéon de la estructura cristalina y las propiedades morfologicas en una
tinta conductora es importante porque proporciona informacién clave que permite optimizar las
propiedades eléctricas al entender la disposicion de las capas del material conductor. Ademas, la
relaciéon entre la morfologia del grafito y las propiedades mecéanicas es esencial para disenar tintas
que mantengan la conductividad eléctrica bajo deformaciones. Esto permite evaluar la uniformidad
de la impresién, asegurando una buena adherencia a los sustratos y buenos acabados al secarse.
En términos de calidad, brinda herramientas para verificar las propiedades del material durante la
produccion. Ademas, comprender la estructura y morfologia puede inspirar nuevas formulaciones
para mejorar las propiedades eléctricas y mecanicas de las tintas conductoras.

8.4.1. Espectroscopia Raman

Después de caracterizar la materia prima, se procede a realizar lo mismo con las tintas con-
ductoras. Inicialmente, se realizd la espectroscopia Raman a las tintas conductoras impresas con
los moldes de prueba. Estas se dividieron en dos categorias; la primera fue las tintas de grafito, en
donde se les realizo el estudio a las tres tintas a las que se aplicéd la técnica de cuatro puntas. La
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segunda categoria fue el de las tintas combinadas que, al igual que la categoria uno, se les aplico la
técnica de cuatro puntas.

8.4.1.1. Tintas de grafito

En la Figura 8.7 se muestran los resultados de la espectroscopia de las tintas T5050, T6040
y T7030. En esta se puede apreciar que inicialmente la tinta T5050 presenta un comportamiento
similar al del grafito en la Figura 8.1. A medida que disminuye el porcentaje de grafito en la mezcla,
el pico presente en la banda D se va modificando, posiblemente debido al aumento en los defectos.
Adicionalmente, se aprecia que a medida que aumenta el porcentaje de barniz en la mezcla, aumenta
la presencia de dos picos alrededor de la banda G y de un pico al final del espectro. Estos picos, al
no ser caracteristicos del grafito, se pueden atribuir al barniz, haciendo mas evidentes cada vez que
este aumenta en porcentaje y disminuye el del grafito.
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Figura 8.7: Espectroscopia raman de tintas de grafito.

8.4.1.2. Tintas combinadas(Negro de humo y Grafito)

En la Figura 8.8 se muestra la espectroscopia de las tintas TN7015 y TN8010. En estas se
aprecia un comportamiento similar al obtenido por el negro de humo en la Figura 8.1, ya que hay
presencia de picos en las bandas D y G. Adicionalmente hay presencia de un pico poco pronun-
ciado pero ancho en la banda 2D. Este comportamiento se puede deber a la presencia de grafito
que anade multiples capas de grafito en la muestra. Por otro lado, puede deberse a la interaccién
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entre los componentes presentes en la tinta, ya que la interaccién entre estos y la dispersiéon desigual
de los componentes en la muestra podrian contribuir a la ampliacién y disminucién de la intensidad.
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Figura 8.8: Espectroscopia raman de tintas combinadas (grafito y negro de humo).

8.4.2. Microscopio electrénico de barrido (SEM)

El estudio SEM se realizd con el objetivo de analizar las propiedades morfologicas de las tintas
impresas. Para ello, las imagenes se tomaron del area tranversal de la impresién en donde se puede
ver la distribucién de las particulas conductoras. Es importante mencionar que los cortes realizados
se hicieron con bisturi, por lo tanto, al ejercer presiéon y cortar, es posible que el area transversal se
vea afectada alterando las imégenes.

En la Figura 8.9 se muestran tres tintas diferentes con formulaciones diferentes, pero que a pesar
de ello, manejan los mismos porcentajes de material conductor y de aglutinante. En la Figura 8.9.a
se muestra la imagen SEM de la tinta T7030; donde se observa la sobre posicion de las escamas de
grafito y la presencia de orificios y/o espacios al interior de la tinta. Esto puede ser consecuencia
del corte para la realizacion de la prueba o puede deberse a errores humanos al realizar la impresion.
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La figura SEM resultante del estudio de la tinta conductora compuesta por 70 % de barniz y
30% de negro de humo se muestra en la Figura 8.9.b. Estas tintas fueron descartadas inicialmen-
te debido a que no cumplian con los criterios de diseno establecidos; sin embargo, se incluye con
el propésito de visualizar la distribucién de las particulas conductoras. La observacién revela una
tinta compacta, sin presencia de agujeros ni espacios. Ademas, debido al tamano de las particulas
conductoras, es posible que se formen grumos que aumentan la fragilidad y facilitan la fractura,
como se observa en la imagen donde no se encuentran deformaciones, lo que indica una fractura.

La Figura 8.9.c muestra la imagen SEM de la tinta TN7015. En la parte inferior, se observa todo
el material de la tinta comprimido, posiblemente debido al corte realizado para la prueba. Ademas,
en esa misma area, se notan unas manchas claras que pueden ser burbujas de aire en el interior de
la tinta o aglutinante que no se mezcl6é correctamente con las particulas conductoras. Finalmente,
en la parte superior de la Figura 8.9.c, se observa cémo el negro de humo y el grafito se agrupan,
con el negro de humo cubriendo al grafito y rellenando los espacios entre las laminas de grafito.

Figura 8.9: a) Imagen SEM de tinta T7030. b) Imagen SEM de tinta de negro de humo 70 % barniz
y 30 % negro de humo. ¢)Imagen SEM de tinta TN7015.
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Validaciones

9.1. Funcionamiento de las tintas en un sensor electroquimico

De las tintas resultantes de la prueba de resistividad, se les realiz6 la voltametria ciclica con
ferricianuro, tal como se muestra en el Capitulo 7.8, a las tintas T5050, T6040 y TN7015. Las Tintas
T7030 y TN80O10 se descartaron, respectivamente, por presentar un incremento de resistencia del
71,03 % después del doblez y por presentar una resistividad mayor a la establecida en el criterio de
disenio. Por lo tanto, en la Figura 9.1 se muestra la voltametria ciclica de los sensores fabricados con
las tres tintas resultantes junto a la del sensor comercial PalmSens IS-C.

(B) Comercial
A Comercial s04 ——T5050
|\ |——T6040 R
II II" =
50 %
g
3
E A
E L L L L L
E 0 = 1,2 10 08 06 04 02 00 02 04 06 08 10 12
3 Potential (Vs Ag) (V)
3
' | - o
'I 50
g
-50 H s
g
a
| =50
—fr - r-r- T T Trr"- 7T 1T 1"
12 10 -08 06 -04 -02 00 02 04 06 08 10 1,2

. Potentlal (VS Ag) (V) -1.2 —1‘.0 —OI.E —0’.6 4.7:.4 —d.Z 0‘.0 0:2 0“4 D‘IE 0‘.3 II‘O 12

Potential (Vs Ag) (V)

Figura 9.1: Voltametria ciclica de los sensores fabricados con las tintas T5050, T6040 y TN7015.

Con los criterios de evaluacion de los sensores establecidos en la metodologia, se procedi6 a
evaluar los tres sensores. Para medir las corrientes de pico (Ipa e Ipc), fue necesario identificar el
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inicio de cada reaccion (reduccion y oxidacion). Para medir la diferencia de potencial (Epa - Epc),
se evalud la distancia en el eje x entre los picos. Los resultados se muestran en el Cuadro 9.1.

Tinta Ipc Ipa (Ipa/Ipc) | AEp
T5050 Ipc = 44 uA. Ipa=29.99 uA 0.68 0.658 V
T6040 | Ipc = 77.040 uA. Ipa= 77.237 uV 1.002 0.024 V
TN7015 | Ipc = 67.46 uA. Ipa =76.92 uA 1.14 0.99 V

Cuadro 9.1: Resultados volimenes ciclicas.

Con los diferenciales de potencial y las corrientes de pico medidos, se realizé la evaluacion de
los criterios de reversibilidad. El resumen de la evaluacion se muestra en el Cuadro 9.2.

Criterio T5050 | T6040 | TN7015
Diferencia entre 50 y 70 mV entre el potencial de pico anddico
(Epa) y el potencial de pico catodico (Epc).

X

Razon de intensidad de pico (Ipa/Ipc) igual o cercano a uno. X

Cuadro 9.2: Resumen evaluacion de criterios para reversivilidad.

Se puede observar que las tintas T5050 y TN7015 (Figura b y ¢ de la Figura 9.2) no cumplen
con los criterios de reversibilidad debido a que, inicialmente el diferencial de potenciales de los
picos se salen del rango establecido, indicando que los picos estan muy separados y la razén de
identidad de pico se alejan de cero. Esto puede ser debido a que a resistividad obtenida es muy
alta para la aplicaciéon de sensores electroquimicos. Adicionalmente, en cuanto a propiedades meca-
nicas, la tinta T5H050 al ser una de las que menos barniz requeria, es propensa a grietas o fracturarse.

Por otro lado, la Tinta T6040 (la figura c¢ de la Figura 9.2) presenta buen comportamiento de
reversibilidad debido a que fue la tnica tinta que cumplié con los criterios de reversibilidad. Te-
niendo mejores resultados a simple vista que el sensor comercial en cuanto al diferencial de potencial.

Es importante aclarar que el hecho de que la voltametria ciclica del electrodo comercial y las
voltametrias ciclicas de los sensores fabricados con las tintas no estén alineadas no implica que estos
altimos no funcionen correctamente. Esto se debe a la naturaleza especifica de los sensores.

9.2. Costos de fabricaciéon

Para llevar a cabo el proyecto fue necesario adquirir y usar algunas herramientas como materiales,
equipos electréonicos, equipos de laboratorio, entre otros; que se deben tener en cuenta para estimar
el valor que obtendra el producto final. La descripciéon de cada uno de los recursos se presenta a
continuaciéon. Muchos de los valores son en especie debido a que se hizo uso de entidades publicas
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como el Tecnoparque SENA Cali o se obtuvo apoyo con préstamo de quipos e insumos como la
Universidad Nacional o la Universidad Javeriana.

9.2.1. Costo materiales usados

Los materiales utilizados en el desarrollo del proyecto hace referencia a la materia prima usada
para la fabricacion de las tintas. A continuacion se presentan los materiales finales usados en la
fabricaciéon, ya que a lo largo del proyecto se fueron descartando algunos materiales debido a que
no cumplian con las expectativas. La descripcién de estos se presenta en la Tabla 9.3.

. Javeriana Recursos propios
Nombre Valor | Cantidad Especie | Efectivo | Especie | Efectivo Total
Poliéster * $12, 000 1 $0 $0 $0 $0 $12,000
Grafito en pol- | $34,990 1 $0 $0 $0 $34,990 | $34,990
VO para cerra-
duras 20g
Barniz de vi- | $26,223 1 $0 $0 $0 $26,223 | $26,223
drio 60 ml
Acetona 120 | $26,000 1 $26,000 $0 $0 $0 $26,000
ml**
TOTAL $26,000 $0 $0 $61,213 | $99,213

* Donacién de 3M.

** Donacion Universidad Javeriana y Universidad Nacional.
Cuadro 9.3: Precio de materiales usados

El valor final obtenido en el Cuadro 9.3 hace referencia al costo total de materia prima. Para
obtener el costo final de las formulaciones se debe tener presente el precio por gramo de cada
material, el cual se mencion6 anteriormente en el capitulo de formulacién.

9.2.2. Costo de fabricacion tinta T6040

En el Cuadro 9.4 se muestra el costo total de los materiales utilizados en la fabricacién de la tinta
conductora T6040, la cual fue la tinta con mejores resultados en cuanto en las diferentes pruebas
realizadas. En la prueba de resistencia, obtuvo resistencia menor a 500 ohm antes y después de la
flexién; adicionalmente, el incremento de la resistencia después del doblez no fue significativo en
comparacion con las deméas tintas.

El valor de la resistividad obtenida no sobrepasa drasticamente los limites descritos en los cri-
terios de diseno. Finalmente, su comportamiento en la prueba electroquimica fue adecuado para la
fabricacion de sensores electroquimicos, teniendo en cuenta los materiales y métodos utilizados para
realizar la tinta y la impresion del sensor.
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Material Valor x gramo | Cantidad (g) | Total
Grafito en polvo para cerraduras [109] | $ 21.9 COP 1.2 $ 26.28
Barniz de vidrio $128 COP 1.8 $ 212.56
Acetona $ 274.26 COP 0.237 $ 64.94
TOTAL $ 304
PRECIO POR GRAMO $ 106.35

Cuadro 9.4: Costo de fabricaciéon de la tinta conductora T6040.

Es esencial tener en cuenta que el bajo costo de la tinta también se atribuye al uso de técnicas
manuales. Tanto la mezcla de los materiales para fabricar la tinta como la serigrafia para la impresiéon
se llevaron a cabo manualmente. Aunque estas técnicas ayudan a mantener el costo bajo, también
pueden influir en los resultados, debido a que aumenta la probabilidad de incurrir en el error humano.
Por ende, se realizara una comparacion con tintas comerciales para evaluar la eficacia y calidad de
la tinta desarrollada.

9.3. Comparaciéon con valores de tintas comerciales

La comparacién entre las tintas conductoras a bajo costo realizadas en este estudio y las tintas
conductoras comerciales ofrece una perspectiva valiosa sobre la efectividad y viabilidad de los mate-
riales y técnicas usadas, en contraste con las soluciones comerciales establecidas. En este apartado,
se comparan los valores de resistividad y el precio de adquisicién entre las tintas comerciales y la
tinta T6040.

9.3.1. Resistividad

A continuacioén, en el Cuadro 9.5 se muestra la recoleccion de diferentes tintas conductoras co-
merciales a base de carbono para imprimir con técnica de screen-print y sus valores de resistividad.

Marca Producto Descripcién Resistividad
ohm.cm
Creative material 126-28 Tinta de carbono de baja resistencia 0.02
Creative material 128-07 Tinta elastomérica conductiva 0.075
Creative material | 112-48A Tinta conductora 0.05
Creative material 126-48 Tinta conductora de carbén 0.05
Creative material | 127-48LR | Tinta conductora lavable a maquina 0.1

Cuadro 9.5: Valores de resistividad de tintas comerciales. Tomados de [17]

En el cuadro anterior se puede observar que la resistividad de la mayoria de las tintas conducto-
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ras mantienen sus valores entre el intervalo de 0.05 a 0.1 ohm.cm; por esa razén se tomo ese intervalo
como criterio de disefio.

La tinta seleccionada para realizar la validacién fue la tinta T6040 con una resistividad méaxima
de 0.109 ohm.cm a una frecuencia de 1IMHz. A pesar de que la resistividad se sale por muy poco del
rango planteado de 0.1 ohm.cm en los criterios de disefio, es la tinta que mejor se acopla a estos. Por
otro lado, la tinta T7030 mantenia su resistividad entre el intervalo establecido, pero fue descartada
debido al gran incremento de resistencia al realizarse la flexion (ver Cuadro 8.2).

9.3.2. Precio

Los precios de adquisicién para tintas conductoras comerciales se encuentran en el siguiente
cuadro; en donde se presenta el precio total de la tinta, el cual incluye el precio, los tiempos de
envio y el precio por gramo para realizar la comparacién con la tinta T6040.

Marca Descripcion Cantidad Tiempo de envio Precio final | Precio gramo
(g) (COP) (COP)
Serigraffa de tinta

1.Ceres Ink | de carbono de alta 1000 13 a 24 dias 449.319 449

Store conductividad eléctrica,
de alta conductividad.

2.Ceres Ink Tinta de carbon 1 g5, 13 a 24 dias 494.431 494

Store conductora de serigrafia

Cuadro 9.6: Precio y tiempos de envios de tintas comerciales. Tomado de [18] y [19].

El precio por gramo de cada tinta comercial, presentado en el Cuadro 9.6, es mayor en compa-
racion con el precio calculado para la tinta T6040 (Cuadro 9.4). Por lo tanto, la tinta T6040 es més
rentable y muestra que existe una oportunidad para desarrollar sensores de facil acceso y bajo cos-
to, que sean funcionales en aplicaciones especificas como los sensores electroquimicos. Ademas, esta
tinta es una buena alternativa para la fabricacién de sensores de prueba o practicas de laboratorio,
sirviendo como punto de partida para diferentes proyectos o prototipos.
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Dificultades

La validacion del proyecto de grado enfrent6é un problema con la adquisicién de una tinta comer-
cial. Se deseaba adquirirla para realizar una comparacion mas efectiva en términos de resistencia,
utilizando moldes estandarizados, calculo de resistividad y prueba de adhesiéon. Sin embargo, no se
pudo comprar debido a su alto costo, ya que era necesario adquirir una cantidad minima de 1000
g, lo cual superaba el presupuesto del proyecto.

Ademas, el tiempo de entrega fue otro factor a considerar, ya que las tintas debian ser im-
portadas. Por lo tanto, el tnico factor de comparaciéon disponible es la resistividad extraida de
las datasheets de tintas conductoras comerciales y su comportamiento en una aplicacién especifica
(sensor electroquimico). El resultado obtenido con el sensor se comparara con el resultado obtenido
con un sensor comercial.
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Conclusiones y Trabajos futuros

11.1. Conclusiones

Este trabajo de grado ha alcanzado los objetivos establecidos, presentando la oportunidad de
fabricar tintas conductoras a bajo costo haciendo uso de materiales y técnicas alternativas, conser-
vando y/o acercandose a las caracteristicas de tintas comerciales.

Por lo tanto, desarrollar estas tintas conductoras a bajo costo no solo busca generar un impac-
to en la institucion, sirviendo como base para nuevos desarrollos y la creacién de dispositivos de
sensado, sino también ser el primer paso hacia la formaciéon de una nueva industria nacional y la
busqueda de la independencia tecnologica.

En ese orden de ideas, las principales conclusiones de este proyecto son las siguientes:

1. Las formulaciones de las tintas, es decir, los porcentajes de cada componente que las confor-
man, influyen en sus propiedades mecénicas y eléctricas. A medida que aumenta el porcentaje
de aglutinante y disminuye el porcentaje de material conductor, la flexibilidad y la resistencia
aumentan. Esto da como resultado un sensor flexible que puede ser utilizado en aplicaciones
donde no se requiera una precision extrema.

2. Usar el material conductor de relleno en una proporcion 50 % negro de humo y 50 % grafito,
no garantiza que el comportamiento eléctrico de la tinta vaya a ser més eficiente, al igual
que sus propiedades mecanicas. Pues las tintas fabricadas con negro de humo fueron las que
presentaron mayor incremento de resistencia después del doblez.

3. La formulaciéon de la tinta y la clase del material de relleno son factores que influyen en el
comportamiento que esta pueda tener con el sustrato. Ya que la tinta, al tener mas o menos
aglutinante, igual sera su adhesion al sustrato; y al usar un material con particula diminuta,
influye en la adhesion, dando como resultado que las tintas en las cuales se incorporé el negro
de humo presentaron menor adhesion.

4. La eleccién de un material conductor como base o relleno, con particulas diminutas, afecta las
propiedades mecénicas del material, haciéndolo més fragil y susceptible a la ruptura.
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5. El sensor fabricado con la tinta conductora final (T6040) tuvo un buen comportamiento al
aplicar el ferricianuro de potasio, sustancia que se caracteriza por su reversibilidad. Demuestra
que la tinta es apta para la realizacién de sensores electroquimicos y realizar mediciones.

6. El sensor electroquimico fabricado en el estudio presento menor precio que la tinta importada.

11.2. Trabajos futuros

A pesar de finalizar con éxito este trabajo de grado, hay algunas areas con posibilidad de
mejora para explorar en trabajos futuros. Las areas de mejora identificadas para la expansion y
mejoramiento de las tintas son las siguientes:

= Prueba en otras aplicaciones. La implementaciéon y el uso de tintas conductoras tiene
muchas aplicaciones tales como prototipado rapido de circuitos electrénicos, investigaciéon en
electrénica impresa y dispositivos flexibles, desarrollo de componentes electrénicos para apli-
caciones especificas, sensores médicos impresos para monitoreo de salud, electrodos impresos
para aplicaciones de electrocardiografia, ademés de la fabricacién de sensores electroquimicos.
Por lo tanto, serfa interesante implementar las tintas conductoras en otro tipo de aplicaciones
para asi experimentar otro tipo de condiciones y necesidades.

= Prueba en otros sustratos.Las tintas conductoras tienen la capacidad de imprimirse en
diversos sustratos flexibles, como telas, papel e incluso la piel. Sin embargo, la eleccion del
sustrato influye significativamente en la formulacion de la tinta para garantizar el acabado
deseado. Por lo tanto, resultaria interesante experimentar con otros tipos de sustratos para
observar el comportamiento de la tinta, con el fin de mejorar las formulaciones propuestas y
ampliar las opciones de sustratos disponibles.

» Explorar nuevas técnicas y materiales. Las técnicas de mezcla e impresiéon empleadas en
este trabajo de grado fueron principalmente manuales, con el objetivo de mantener un bajo
costo. Sin embargo, estas metodologias conllevan la posibilidad de errores humanos, como la
formacion de grumos o la solidificacién no deseada de las tintas durante la mezcla. Ademas, la
técnica de impresion manual puede resultar en capas de tinta demasiado gruesas o distribu-
ciones no uniformes, lo que puede provocar problemas de resistencia y afectar las propiedades
mecénicas del material.

En cuanto a los materiales utilizados, se exploraron principalmente el negro de humo y el
grafito, ambos derivados del carbono. Seria interesante considerar la exploracién de otros ma-
teriales, como polvos metalicos (virutas) como aluminio, cobre o hierro en forma de particulas
finas. Estos metales podrian ofrecer alternativas viables, ya que se pueden adquirir a precios
razonables.
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Anexos

= Anexo 1: Resultado prueba de adhesion tinta T5050.

Figura 12.1: Tinta T5050.

= Anexo 2: Resultado prueba de adhesion tinta T6040.

Figura 12.2: Tinta T6040.
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= Anexo 3: Resultado prueba de adhesion tinta T7030.

e e B

Figura 12.3: Tinta T7030.

= Anexo 4: Resultado prueba de adhesion tinta T8020.

Figura 12.4: Tinta T8020.
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Capitulo 12. Anexos

= Anexo 5: Resultado prueba de adhesion tinta TN7015.

Figura 12.5: Tinta TN7015.

= Anexo 6: Resultado prueba de adhesion tinta TN8010.

Figura 12.6: Tinta TN8010.
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