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Resumen. - En este trabajo se presenta la evaluacion de la influencia de las precargas de ensamble y de la
cantidad de hojas en el fendmeno de disipacién de energia de un muelle a través de un estudio paramétrico. El
estudio consistio en estimar la cantidad de energia disipada al variar el nimero de hojas del muelle y la precarga,
a través del uso de abrazaderas, tanto de forma numérica como experimental. Mediante ensayos de compresién se
observo el comportamiento del muelle mediante una relacion fuerza-desplazamiento. Se obtuvo la energia de
deformacién y la disipacién por friccion total mediante la integracion de la curva de histéresis. Se realizd un
modelado numérico con el paquete comercial de elementos finitos Abaqus en estado cuasi estatico. Los resultados
obtenidos demuestran que las precargas influyen en la disipacion de energia del muelle, incrementandose
mayormente cuando éstas se implementan con un mayor nimero de hojas, hasta 189%. Con estos resultados es
posible proponer una configuracion que permite disipar la mayor cantidad de energia de forma pasiva y, en
consecuencia, mejorar el amortiguamiento del vehiculo en referencia al muelle comercial.

Palabras clave: muelle de hojas; efectos de precargas; disipacion pasiva de energia; elementos finitos

Abstract. - This work presents the evaluation of the influence of the assembly preloads and the number of leaves
on the energy dissipation phenomenon of a leaf spring through a parametric study. The study consisted of estimating
the amount of energy dissipated by varying the number of spring leaves and preloads, through the use of clamps,
both numerically and experimentally. Through compression tests, the behavior of the spring was observed through
a force-displacement relationship. The strain energy and total frictional dissipation were obtained by integrating
the hysteresis curve. Numerical modeling was performed with the commercial finite element package Abaqus in a
guasi-static state. The results obtained show that the preloads influence the energy dissipation of the spring,
increasing mainly when these are implemented with a greater number of leaves, up to 189%. With these results, it
is possible to propose a configuration that allows the greatest amount of energy to be dissipated passively and,
consequently, to improve the damping of the vehicle in reference to the commercial spring.

Keywords: leaf spring; effect of preloads; passive dissipation of energy, finite element analysis
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1. Introduccién

Existen diferentes métodos para inhibir los
efectos de las cargas de impacto y
vibraciones. Estos se clasifican en tres
grupos: eliminacion de la fuente de
vibracion, aislamiento del sistema, Yy
reduccion de la respuesta [1]. Entre éstos, la
reduccion de la respuesta del sistema por
medio de la disipacion de energia se
caracteriza por su efectividad, economia, y
rapidez de implementacion. Estos medios
de disipaciébn pueden ser activos,
semiactivos o pasivos. La caracteristica de
los sistemas activos es que requieren de
energia de entrada para su funcionamiento
porque  requieren de  actuadores,
servomotores y sistemas de
retroalimentacion. En cambio, los sistemas
pasivos no requieren de energia de entrada,
ya que el amortiguamiento se da gracias a
las propiedades intrinsecas de los materiales
y del disefio del sistema mecéanico. El
denominado control semiactivo es una
combinacién de ambos, el cual requiere un
consumo menor de energia.

Para el control de los efectos de impacto o
vibraciones por disipacion pasiva de
energia, se utilizan medios friccionantes,
Vviscosos, viscoelasticos, y de deformacién
plastica. La disipacion por friccion seca se
caracteriza por su efectividad,
disponibilidad y bajo costo. En estos
sistemas, la disipacion de energia se da
debido al movimiento relativo entre dos
superficies. Algunos de los sistemas mas
comunes de disipacion por friccion seca son
el sistema de arriostramiento Pall, la tijera
Truffault y el muelle de friccion [2].

El muelle de hojas, también conocido como
ballesta, consiste en una serie de hojas de
acero de diferentes longitudes, las cuales

182

Revista de Ciencias Tecnologicas (RECIT). Volumen 3 (4): 181-195

estan apiladas unas sobre otras. Una de
ellas, la hoja maestra, tiene en los extremos
ojales mediante los cuales el muelle se
monta al chasis de un vehiculo. Los muelles
presentan buenas caracteristicas de costos,
durabilidad, y facil mantenimiento [3], pero,
por otra parte, entre sus desventajas se
encuentran caracteristicas dindmicas bajas y
ruido [4]. Los muelles absorben energia, la
almacenan y posteriormente la liberan,
ademas de que presentan una disipacién de
energia derivada del deslizamiento relativo
de las hojas en contacto. Los muelles siguen
siendo un medio efectivo para la disipacion
de energia ante impactos o vibraciones,
aunque su campo de aplicacién se ha visto
reducido en su mayoria a vehiculos pesados
como furgonetas, camiones, vehiculos
todoterreno y remolques.

Se ha buscado mejorar las caracteristicas de
los muelles, variando la rigidez con disefios
que modifican su geometria [5]-[8].
También se han realizado trabajos de disefio
y manufactura de muelles empleando
materiales compuestos, sustituyendo a los
aceros convencionales para muelle, lo que
mejora su desempefio, aunque con
inconvenientes constructivos [9]-[12]. Por
otra parte, cuando se disefia un muelle se
suelen realizar algunas simplificaciones, e
incluso en aquellos donde se emplea el
método de elementos finitos, los modelos
han presentado deficiencias [2]. Una de
ellas es que no se considera la friccién por
el contacto entre las hojas, modelandose con
la teoria de vigas de la mecanica de sélidos
como media viga en voladizo. Por lo tanto,
se ha buscado el desarrollo de modelos que
consideren la influencia del contacto entre
las hojas. Qin et al. [13] modelaron muelles
en una suspension Hotchkiss bajo diversos
escenarios de carga, determinando diversas
caracteristicas de la suspension. Emplearon
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diferentes tipos de elementos finitos de un
paquete comercial que permitiera incluir
contacto entre las hojas, consiguiendo una
buena correlacion con resultados de pruebas
de laboratorio, proponiendo sus
metodologias para el desarrollo de muelles
y suspensiones previo a la etapa de
prototipos. Kadziela et al. [14] modelaron
dos configuraciones diferentes de montaje
de muelles. La primera reprodujo el montaje
real del muelle en un vehiculo, mientras que
en la segunda se simplificaron varios
elementos del ensamble. Esto permitié una
mejor evaluacion del muelle sin la
influencia de las sujeciones. Demostraron
que su enfoque puede ser usado para
modelar apropiadamente el comportamiento
de muelles, alcanzando mejor convergencia
la configuracién simplificada. Krason et al.
[15] modelaron un muelle, determinando
que hay una influencia de las condiciones
superficiales de las hojas en la aceleracion
vertical del vehiculo, mientras que la
transmisibilidad de las vibraciones no
depende solamente de la condicién
superficial, si no de los parametros de
excitacion. Krason 'y Wysocki [16]
realizaron la medicion de temperatura de
una suspensién de automovil con una
camara térmica, con la cual demostraron
que es posible localizar detalladamente las
zonas donde se presenta mayor friccion,
indicando disipacion de energia. Krason et
al. [17] evaluaron el efecto de la friccion
debido al contacto entre hojas de un muelle
de doble etapa, y el papel que los claros y la
friccion juegan en la disipacion de energia.
Con wuna cémara térmica infrarroja
observaron las zonas donde se presentaba
menor y mayor calentamiento,
relacionandolas con la disipacion de
energia, observando su relacion con las
areas de contacto en un estudio numérico.

En este trabajo se analizé la influencia de la
cantidad de hojas y de la implementacion de
precargas en la disipacién de energia del
muelle por friccion seca, a traves de pruebas
cuasiestaticas de laboratorio y el método de
elementos finitos, con el proposito de
proponer una configuracion que permita
mejorar el amortiguamiento por disipacion
pasiva de energia, cuando se compara con el
modelo comercial usado en la suspension de
un remolque.

2. Metodologia

Se realiz6 una evaluacion numérica con el
paquete de elementos finitos Abaqus, con el
fin de valorar su factibilidad para modelar el
fendbmeno de disipacion de energia de un
muelle. Se efectud un estudio experimental
cuasiestatico en una maquina universal, que
permitio validar los resultados arrojados los
modelos discretos.

2.1 Materiales y métodos

El muelle comercial empleado en este
estudio es de la marca MAF modelo
QTR224, semieliptico y simétrico, de cuatro
hojas: una hoja maestra y tres graduadas.
Este es un disefio empleado para remolques
de 1088 kg (2400 Ib) y esta fabricado de
acero para muelle AISI 5160. La longitud
total, de ojal a ojal, es de 668 mm (26
5/16). Las propiedades elasticas de dicho
acero se presentan en la Tabla 1. Este disefio
se monta en el eje del remolque y sirve tanto
como elemento de amortiguamiento como
elemento estructural.

Tabla 1. Propiedades del acero AlSI 5160.
Maodulo de elasticidad (GPa) 205

Relacién de Poisson 0.29
Densidad (kg/m?) 7850
Esfuerzo de fluencia (MPa) 1005
Esfuerzo ultimo (MPa) 1145
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Para implementar una precarga que ejerza 85 mm, distancia suficiente para que estos
un apriete entre las hojas, se confeccionaron elementos entren en contacto con las hojas
sujeciones con elementos hechos de solera del muelle y sean apretados por dos tornillos
de acero y pernos. Los elementos de apriete M10 grado 5. Este tipo de tornillos tiene un
se fabricaron con solera de acero de 25.4 torque méaximo de apriete de 55 N-m. Estos
mm de ancho (17) por 3.175 mm de espesor elementos se colocaron a lo largo del
(1/8”). Estos se recortaron a una longitud de muelle, como se observa en la Figura 1.

Hoja 1
(maestra)

4 x Elementos de
precarga

Figura 1. Configuracion para la evaluacion del muelle.

Se realizd un estudio paramétrico para 'IIE'abIe_t 2d._Diseﬁc: del_ }estudio r.)ararr:éltrim’;l La abre}/iacic?n
evaluar experimentalmente el efecto de la o e aclon experimental y TUm. evatuacion
cantidad de hojas y el apriete de precarga, Confiquracion  Ex Num,  Cantidad  Cantidad
representado por la cantidad de abrazaderas, 9 P ~ dehojas  de precargas
por separado. Para cada uno de estos oner ' ' 2 2
factores se trabajé con dos niveles, un 4H2P x x 4 2
minimo de dos hojas y un maximo de 4H4pP x x 4 4
cuatro, y un minimo de dos abrazaderas y un o - : :
maximo de cuatro. Los detalles de las 3H4P x 3 4
configuraciones se muestran en las cuatro

primeras filas de la Tabla 2. 2.2 Estudio experimental

Se evaluo la influencia en la disipacién de
energia por friccion seca del muelle de los
cambios en pardmetros como el nimero de
hojas que lo conforman, vy Ila
implementacién de precargas, que se
representan fisicamente mediante elementos
de apriete con pernos.

Para efectos de extender el estudio a otras
configuraciones, las Gltimas tres filas de la
Tabla 2 representan pruebas realizadas sélo
numéricamente. Con esto se obtuvieron
puntos extras para el trazado de una gréfica
tridimensional que relacione la disipacion
de energia con las variables del

experimento. L . .
La disipacion de energia se estima al

calcular el &rea entre la curva fuerza-
desplazamiento de un ciclo completo de
carga y descarga. Al modificar las
condiciones de presién con elementos con
contacto superficial, la energia disipada
cambia en cada configuracién,
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principalmente por el cambio en las
condiciones de friccion y rigidez del
sistema. Por otro lado, al modificar la
cantidad de hojas se incrementa la rigidez
del muelle y, por lo tanto, la pendiente de la
curva fuerza-desplazamiento.

El muelle se monté en un banco con un
canal C de acero. Un extremo es fijo,
mientras que en el otro se permite un
movimiento longitudinal libre. Se aplicaron
los elementos de precarga en el muelle y se

Direccion del
desplazamiento

Iy

Figura 2. Desarrollo experimental, donde: 1 -
Shimadzu Autograph AG-X plus 100 kN, 2 — plato
de compresion, 3 — celda de carga, 4 — muelle de
hojas, 5 — ojal A fijo, 6 — ojal B movil.

varié el numero de estos. La evaluacion
experimental se realizd de acuerdo con la
guia del Manual de Disefio SAE HS788
[18]; los ensayos se llevaron a cabo en una
maquina universal Shimadzu Autograph
AG-X plus 100 kN (ver Figura 2), aplicando
un desplazamiento vertical de 35 mm en el
punto medio del muelle, con el cual se
alcanza una carga similar a la recomendada
por el fabricante, a una velocidad de 5
mm/min, para posteriormente volver a cero.

La curva de histéresis obtenida de los
diagramas fuerza-desplazamiento de las
pruebas se integr6 numéricamente de
acuerdo con la ecuacion (1), dado que el
area entre la curva es la energia disipada E,.
por la friccion seca, siendo P la carga
aplicada, fnq, €l valor maximo de la
deflexion del muelle, f; el valor inicial y f;
el valor final [17]. La energia potencial o
elastica E,, debida a la deflexion del muelle
al someterlo a la carga, se obtuvo por la
integracion numeérica de la ecuacion (2),
donde igualmente P representa a la carga
aplicada y fia €l valor maximo de la
deflexion alcanzado por el muelle.

fmax Tk n 1 - 1
E, = fﬁ Pdl = f Pdl + j Pdl= )" 2Py + P)(fon = )+ ) 5 Bioa + P (fin = ) (D
f 1 i=n

fo max i=

n-1

E, = fm“xpdl = P+ P~ D

i=1

La capacidad de amortiguamiento
especifico, representada por ¥, es la
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@

cualidad de un material para absorber
vibraciones debido a la friccidn,
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convirtiendo la energia mecénica en calor.
Esta se define de acuerdo con la ecuacion
(3) como la razon entre la disipacion de
energia entre la maxima energia potencial
durante un periodo de histéresis completo.
Este es un parametro adimensional.

_ ET
Y =5 (3)

2.3 Estudio numérico

Se realizd un modelo discreto en estado
cuasiestatico en el paquete comercial de
elementos finitos Abaqus, donde se evaluo
la energia presentada por la deformacion
ante un desplazamiento vertical 6 de 35 mm,
aplicado en el punto medio del muelle. Se
modelaron de manera individual cada una
de las piezas del muelle y se les asignaron
las propiedades del material, siendo
ensambladas posteriormente. ElI mddulo
donde se configuran los procedimientos que
definen el tipo de andlisis a realizar se
conoce como Step, donde se selecciond un
procedimiento estatico general, creandose
uno para la aplicacion de las precargas: uno
para la compresion del muelle, y otro para
el retiro de la carga. Se configuraron
interacciones de contacto entre las hojas,
mediante un contacto de tipo duro, con una
formulacién de friccion tipo penalty, con un
coeficiente de friccion de 0.46 [4]. La carga
que ejerce el perno central se calculé en
términos del diametro del perno d y un
factor de par de torsion K. De acuerdo con
la literatura [19], se puede emplear un factor
de K de 0.20 cuando la condicion del perno
no se puntualiza. Por lo tanto, para el caso
del perno central, se aplicaron cargas
puntuales tanto en el punto medio superior
como en el inferior del muelle de 23.097 kN,
correspondientes al perno de 9.525 mm
(3/8°) de diametro de grado 5, fuerza
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equivalente para un torque de 44 N-m. Para
la implementacion de precargas se modeld
un elemento de apriete de manera
simplificada en la forma de un solo sélido,
tal como se observa en la Figura 3, en la que
las formas irregulares, tales como las
cabezas hexagonales de los pernos, de las
tuercas, y de la cuerda del vastago se
reemplazan por cilindros.

B
:
|

Figura 3. Modelado de elemento para precarga.

Para los tornillos M10 grado 5, se obtuvo
una carga interna en el perno de 27.5 kN,
fuerza equivalente para un torque de 55 N-
m [20]. Para las precargas se aplicaron
fuerzas de presion sobre las areas de las
cabezas de los pernos y las tuercas, con
magnitud de 110 MPa. Las condiciones de
frontera se configuran en los ojales. El ojal
A, que corresponde al frontal fijo, presenta
una condicién del tipo perno, por lo que se
configur6 una condicion de rotacién
alrededor del eje z. El ojal B, que
corresponde al trasero y es movil, se
configur6 con una condicién de
desplazamiento que permita la traslacion a
lo largo del eje x. La carga para comprimir
el muelle se aplico en el punto central de la
hoja mas corta. EI modelo en 3D empleado
para el estudio numérico, con las
condiciones de frontera y carga empleadas
para simular el muelle se muestra en la
Figura 4. El mallado aplicado a las piezas
corresponde a un elemento C3D8R, que es
un bloque hexaedro de 8 nodos, de la
libreria standard y de orden lineal. Todos
los elementos tienen un tamafio global de
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6.35 mm, tamafio que se obtuvo tras un
analisis de convergencia de malla.

Elemento para
precarga

Condicion de
desplazamiento &

Figura 4. Modelado de elementos de apriete para precarga en hojas del muelle.

Con estas condiciones se observd una
variacion en la friccién en funcion de la
variacion de las cargas normales entre las
hojas. Se evaluaron los modelos variando el
numero de hojas del muelle, de dos a cuatro,
y el nimero de precargas implementadas, de
dos a cuatro igualmente. De esta forma, se
compararon los resultados de energia de
deformacion y de disipacion por friccién, al
igual que se compararon sus respectivas
gréficas fuerza-desplazamiento. Se
modelaron los elementos de precarga en
diferentes posiciones a lo largo del muelle,
de forma que pudieran apretar dos y tres
hojas. Estos elementos se colocaron en el
modelo en las mismas posiciones que en las
pruebas experimentales como se observa en
la Figura 4.

3. Resultados y Discusion
3.1 Resultados experimentales

En la Figura 5 se presentan las curvas de
fuerza-desplazamiento obtenidas para las
pruebas experimentales con diferentes
nameros de hojas y de abrazaderas, como se
describié en la Tabla 2. Se observa el

187

Condiciones de
precarga

cambio del area entre las curvas, la cual
representa la disipacion de energia. Se
aprecia que, a mayor nudmero de
abrazaderas, se requiere de una mayor
fuerza para deformar el muelle, lo que
indica que éstas también incrementan la
rigidez.

0F

Fuerza (kN)
o

0 5 10 15 20 25 30
Desplazamiento (mm)

Figura 5. Resultados experimentales de histéresis para
muelle.

ISSN: 2594-1925

35



Revista de Ciencias Tecnologicas (RECIT). Volumen 3 (4): 181-195

Los datos estimados de la energia eléstica
E,, disipacion de energia E,., asi como de la
capacidad de amortiguamiento
1 se presentan en la Tabla 3. Se observa que
existe un aumento significativo en la
disipacion de energia en funcién del nimero
de hojas y precargas, mientras que la energia
elastica aumenta ligeramente. La disipacion
de energia E, crece hasta 189% entre los
casos 2H2P al 4H4P, lo que muestra una
tendencia a incrementarse cuando se
implementan mas precargas en una mayor
cantidad de hojas. En el caso de dos hojas,
entre las configuraciones 2H2P y 2H4P
existe un incremento de la disipacion de
energia de 17%. Para el caso en que se
incrementa el numero de hojas de dos a
cuatro, es decir, de la configuracion 2H4P a
4H2P, el incremento es de 57%. Finalmente,
cuando se trata de cuatro hojas, de la
configuracion 4H2P a la 4H4P, hay un
incremento de 48%. Se distingue que la
tendencia a incrementar de la disipacién de
energia se da con el aumento del nimero de
hojas. La energia elastica E, presenta
incrementos menores, para el caso de dos
hojas es de 1.1% de la configuracion 2H2P
a la 2H4P. Al hacer el cambio de dos a
cuatro hojas, es decir, de la configuracion
2H4P a la 4H2P, la energia elastica se
incrementa 55%. Sin embargo, una vez
conformado el muelle por cuatro hojas,
entre la configuracion 4H2P a la 4H4P hay
un incremento de 9%. Debido al gran
incremento de la disipacion de energia con
respecto a la energia elastica, la capacidad
de amortiguamiento especifico y también
presenta un incremento importante.

Tabla 3. Resultados experimentales de la estimacién de
energia.
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Configuracion E,(J)) E.(J)) o AE, AE,
% %

2H2P 108.085 22.162 0.21 - -
2H4P 109.224 25873 024 1.1 17
4H2P 169.064 40548 024 55 57
4H4P 184.255 64.053 0.35 9 48

3.2 Resultados numéricos

Empleando el software Abaqus se

obtuvieron las curvas de histéresis y se
muestran en la Figura 6. Igualmente se
observa un incremento del area entre la
curva conforme se aumenta el nimero de
precargas, y aun méas cuando se aumenta el
namero de hojas.

—2H2P
L |—2H4P |
4H2P
—ial

Fuerza (kN)
(=2}

0 5 10 15 20 25 30
Desplazamiento (mm)
Figura 6. Resultados numéricos de histéresis para muelle.

Los resultados de la energia elastica E,, la
disipacién de energia E,, asi como de la
capacidad de amortiguamiento
Y se presentan en la Tabla 4. Se puede
observar un aumento notable en Ia
disipacién de energia mientras que la
energia elastica se incrementa ligeramente.
Con dos hojas, de la configuracion 2H2P a
la 2H4P la disipacion de energia E,- aumenta
12% vy la energia elastica E, un 2.1%.

ISSN: 2594-1925
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Cuando se cambia de dos a cuatro hojas, es
decir de la configuracion 2H4P a la 4H2P,
la disipacion de energia E, se incrementa
53%, mientras que la energia elastica E,
aumenta 61%. En el rango de cuatro hojas,
al pasar de la configuracion 4H2P a la
4H4P, la disipacién de energia E, aumenta
55% mientras que la energia elastica E,
aumenta 3%. El resultado de los estudios
numericos de la disipacion de energia y de
la energia elastica permite advertir que
existe un incremento de ambas energias,
existiendo una correspondencia con los
valores experimentales, aun con sus
variaciones.

Tabla 4. Resultados numéricos de la estimacién de

energia.

Configuracion  E,(J) E,(J) ¢ AE, AE,
% %
2H2P 108.049 21.775 0.20 - -
2H4P 110.313 24416 022 21 12
4H2P 177.135 37.234 0.21 61 53
4H4P 182.301 57.871 0.32 3 55
~ 60
uF
2 5)
go
@
= 44U
@
]
= 30
=
-Q
o 20
m
j= 1
7 10
o

2H4P

Comparando los valores de energia elastica
para los casos experimental y numeérico, se
observa que la energia elastica es un poco
mayor en el estudio experimental. Esto
puede deberse a la geometria no uniforme
que presenta el muelle fisico, el cual se
simula de manera idealizada en el modelo
numerico. Los valores obtenidos en
disipacion de energia de ambos estudios se
aproximan entre si, siendo mayores aquéllos
de los ensayos experimentales, como se
observa en la Figura 7. Estas diferencias se
pueden explicar a partir del montaje
experimental, el cual presenta algunas
cantidades adicionales de disipacion de
energia, debido a circunstancias que no se
toman en cuenta para el modelo numeérico,
tales como la friccion entre el muelle y el
plato de compresiéon, la friccién entre los
pernos y el canal del muelle, el contacto
entre el banco y la maquina universal, entre
otros. Esto causa que el valor de la
disipacion obtenida experimentalmente sea
mayor al valor obtenido numéricamente,
donde se realizan algunas idealizaciones en
torno al montaje del muelle en el chasis del
vehiculo.

4H2P

Configuraciones

W Exp. W MNum.

Figura 7. Comparativo entre disipacion de energia experimental y numérica.
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En general se observa una buena relacion
entre los valores numéricos obtenidos por el
software y los datos experimentales,
apreciandose un patron de diferencias en la
disipacion de energia. Se obtuvo un factor
de ajuste entre los resultados experimentales
y numericos para cada una de las
configuraciones, de acuerdo con la ecuacion
(4), donde x es la cantidad de hojas que
conforma el muelle y y la cantidad de
precargas. Este crece en linea recta, como se
observa en la Figura 8. Con este factor, los
resultados numericos se ajustan
proporcionalmente,  considerando  las

circunstancias experimentales que fueron
idealizadas en el modelo numérico. En ese
aspecto, se toman en cuenta las Gltimas tres
filas de la Tabla 2 para extender el estudio a
otras configuraciones a través del estudio
numerico (ver Tabla 5).

Tabla 5. Resultados de disipacion de energia del estudio
extendido.

Factor de ajuste

1,15
1,13
1,11

1,09

[
]
]

[y
-
1%

LY R R TE |

ad

L 3 03 == =

T - T

L

2H4P

Configuracion  E, (J)
3HOP 20.509
3H2P 26.850
3H4P 37.411
4H2P 4H4P

Configuraciones

Figura 8. Factores de ajuste entre los resultados experimentales y numéricos para cada una de las configuraciones.

Ajuste = 1.07854 + 0.011528x — 0.0329904y + 0.00602028xy ()

Las graficas de la Figura 9 muestran la
influencia de las variables en la disipacion
de energia. La curva roja representa la
relaciébn obtenida con los resultados
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numericos, y la curva azul son los resultados
aplicando el factor de ajuste determinado
previamente. Se observa que cuando se
tiene un numero reducido de hojas, el efecto
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de las precargas en la disipacion de energia
del muelle es reducido. Sin embargo,
cuando se aumenta el nimero de hojas, el
numero de precargas tiene una influencia
aun mayor en la disipacion de energia. Esto
es debido a que con mayor numero de hojas
se tiene mayor numero de interacciones de
contacto, por lo que hay mas superficies
deslizandose una sobre otra, lo que origina
mas friccion y por lo tanto mayor disipacion

E, = 60.7224 — 35.8952x — 7.3325y + 6.95083x? + 2.3755xy + 1.32483y?

50 -

40

30

Disipacion de energia Er {(J)

2

2

de energia. La ecuacion (5) es una regresion
obtenida con los datos de las simulaciones
numericas y que corresponde a la curva roja
de la Figura 9, donde E;. es la disipacion de
energia en Joules, x la cantidad de hojas que
conforma el muelle y y la cantidad de
precargas involucradas. Para obtener a
curva azul se multiplican las ecuaciones (4)
y (5) y se grafica la funcion resultante.

©®)

Cantidad de hojas

Figura 9. Grafico de interaccion entre hojas y precargas en la disipacion de energia.

En la Figura 10 se muestran los valores del
area de contacto total y la disipacion de
energia en un ciclo de carga de los modelos
del muelle probados. Como se ha reportado
en la literatura [21], las hojas del muelle se
deslizan una sobre otra, tanto en el momento
de la compresion como en la relajacion de la
carga, pero que en sentido contrario. Al
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incrementarse el nimero de hojas, las areas
en contacto aumentan, y por lo tanto
también las zonas en deslizamiento al
momento de deformar el muelle, por lo que
la disipacion de energia sigue una tendencia
a incrementarse durante el ciclo de carga
semejante al del area de contacto. Se infiere
que el incremento en mayor medida del area
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de contacto se da conforme a un mayor
numero de hojas, mientras que las precargas
implementadas  incrementan  también,
aunque en menor medida, esta area de
contacto. Esto es debido a que las precargas
ejercen una fuerza normal solamente sobre
regiones localizadas en el muelle. Los
elementos para precarga fueron colocados
cerca de los extremos de las hojas del muelle
donde, de acuerdo con la literatura [16], se

Ln

Ln

A
L

Area de contacto (mm*®) = 109

2H2P 2H4P

-

m—— fred de contacto

registran los mayores puntos de friccion, es
por esto por lo que si se aplican precargas
entre mas hojas tenga el muelle, mayor es el
incremento de la disipacién de energia. La
implementacion de precargas tiene un
efecto menor cuando el muelle esta formado
por pocas hojas, observandose en estos
casos muy poco incremento, tanto de la
disipacion de energia como del area de
contacto.

-
I.'\-'

-
60
—
=
=
50 m
b
1]
an €
40 5
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[
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30 o
a
g}
) &
L G
o
-
10

AH2P AH4P

Disipacion de energia

Figura 10. Area de contacto total para las diferentes configuraciones del muelle en un ciclo de carga.

4. Conclusiones

Se realiz0 una evaluacion experimental y
numerica del efecto de la variacion de la
precarga de ensamble y de la cantidad de
hojas sobre la disipacion de energia por
friccion de un muelle. Los resultados
muestran que un mayor numero de hojas
incrementa la disipacion de energia y la

192

rigidez del muelle. Se observd que la
implementacién de precargas aumento la
disipacion de energia, pero su efecto en el
aumento de larigidez es menor. Por lo tanto,
de acuerdo con la aplicacion requerida, es
posible cambiar la configuracion del
muelle. En caminos suaves, cuando se
conduce con cargas pequefas, se busca un
amortiguamiento minimo y por lo tanto una
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menor friccion, para un mejor confort de los
pasajeros. En cambio, una mejor estabilidad

del wvehiculo se obtiene cuando se
incrementa la  friccion, con un
amortiguamiento mayor para cargas

grandes. Esto puede dar pauta para el
desarrollo de técnicas como la de Shinboriy
Matsuoka [22], quienes inventaron un
sistema semiactivo que controla el apriete
de las hojas en uno de los extremos del
muelle. Dependiendo de las necesidades del
vehiculo, ya sea confort o estabilidad, es
capaz de disminuir o aumentar la friccion,
respectivamente.

Se obtuvo un modelo empirico que
relaciona la capacidad de disipacion de
energia del muelle con la cantidad de hojas
y de precargas. Este puede usarse para
asistir el proceso de disefio de suspensiones
de camiones de carga, buscandose
implementar condiciones de apriete con
algn sistema semiactivo. Se le aplic un
factor de ajuste con el fin de incluir los
efectos de las simplificaciones realizadas.
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Se sugiere estudiar las configuraciones
probadas bajo condiciones de fatiga vy
evaluar la influencia de las precargas en las
frecuencias naturales del muelle. Se
recomienda evaluar otros tipos de
precargas, mediante las cuales se aborde
otra forma de contacto en el apriete, o con
alguna precarga axial al muelle. También se
aconseja evaluar la disipacion de la energia
mediante un disefio experimental del tipo 3%
0 mixto, ya que estos permiten un mayor
numero de niveles de tratamiento de los
factores que el disefio factorial 22.
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Resumen. — Se presenta una configuracion alternativa de celda fotoacustica para la determinacion de la
difusividad térmica (o), @ temperatura ambiente, para materiales solidos. El método se basa en el uso de
dos cémaras fotoacUsticas idénticas, al interior de las cdmaras en la parte central, una lamina
térmicamente delgada es propuesta para transformar la energia luminosa en energia calorifica. Un
material de referencia colocado de manera paralela a un material de estudio en la parte posterior del
material térmicamente delgado permite relacionar las propiedades térmicas de estos materiales. Se
efectua la razon de amplitudes de sefial fotoacustica con el modelo matematico completo contra el modelo
propuesto para cobre vs acero, oro vs plata y granito vs marmol obteniendo un error maximo de 3% al
emplear el modelo propuesto en lugar del modelo completo.

Palabras clave: Arreglo fotoacustico; Respuesta fotoacustica; Difusividad térmica; Celda fotoacustica; Modelo de
Rosencwaig y Gersho.

Abstract. — An alternative photoacoustic cell configuration for the determination of the thermal diffusivity
(o), at room temperature, for solid materials is presented. The method is based on the use of two identical
photoacoustic chambers, inside both of them, a metallic foil thermally thin is used to transform the light
energy to heat energy. A Reference material placed parallel to a study material allows to relate the
thermal properties of the materials used as support in the photoacoustic chambers of the experimental
arrangement presented here. The ratio between experimental and theoretical photoacoustic amplitudes is
realized to validate a proposed mathematical model.

Keywords: Configuration photoacoustic; Photoacoustic response; Thermal diffusivity; Photoacoustic cell;
Rosencwaig and Gersho model.
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1. Introduccion

La difusividad térmica es la cantidad que mide el
cambio en la temperatura producida en la unidad
de volumen del material por la cantidad de calor
que fluye en la unidad de tiempo a través de un
area unitaria de una capa de espesor unitario con
la diferencia de temperatura unitaria entre sus
caras. El significado fisico detrds de la
difusividad térmica es asociado con la velocidad
de propagacion de calor durante los cambios de
temperatura por unidad de tiempo [1]. Es uno de
los pardmetros térmicos mas frecuentemente
medidos en las técnicas fototérmicas, esto es
debido a que los efectos fototérmicos son
principalmente dependientes de la difusion de
calor en la muestra [2 - 9]. Sin embargo, algunas
de las mediciones de difusividad térmica
reportadas son obtenidas de manera intrusiva y
estan limitadas por el requerimiento de medicion
de pardmetros como densidad, flujo de calor,
longitud fisica de los medios de trabajo, presion
y temperatura ambiente, longitud de absorcion
Optica, eficiencia de absorcion de energia,
coeficiente de absorcion dptica, potencia de la luz
incidente, conductividad térmica, solo por
mencionar algunos.

Las técnicas de medicion de propiedades
térmicas trabajan bajo los dominios del tiempo y
frecuencia en la determinaciéon principalmente de
conductividad y difusividad térmica,
particularmente la técnica fotoacustica es no
intrusiva, trabaja en el dominio de la frecuencia,
su configuracion experimental es sencilla, sin
embargo, actualmente se reporta un error de
alrededor del 10% para la técnica fotoacUstica
[10], que pueden ser atribuidos a efectos
asociados con la instrumentacion del equipo
experimental asi como a la necesidad de medir
una serie de parametros de trabajo como se
menciono anteriormente, a continuacion se listan
diferentes caracteristicas de celdas fotoacusticas
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en la busqueda de optimizar la sefial fotoacustica
con diferentes propositos.

La primera celda fotoacUstica para la
determinacion de propiedades térmicas fue
propuesta por Rosencwaig y Gersho [11]. En este
trabajo se propuso una camara cerrada con un
gas, la muestra de trabajo y un material de
soporte sélido como elementos principales de la
celda, Bennet y colaboradores construyeron una
celda en la cual un gas esta confinado entre dos
ventanas con absorcion debil para la
determinacion de los coeficientes de absorcion
[12].

Cahen, disefi6 una celda interesante en la que
podia obtener las sefiales de transmision o
reflexion de acuerdo con la disposicion de la
muestra, donde la muestra es parte de la celda
fotoacustica, en la celda de Cahen se obtienen
dos sefiales a traves de un divisor de luz, una
sefial es utilizado como sefial de referencia y el
otro como sefial de estudio, también propuso una
celda donde la muestra sufre una doble
incidencia del haz de luz desde ambos lados [13].
Bijnen y equipo de trabajo describieron el
comportamiento acustico en un micréfono y
determin6 que el volumen de almacenamiento y
las columnas de aire suprimen la absorcién de
energia [14], kovsh 'y otros modelaron
computacionalmente el efecto fotoacustico
inducido por el calentamiento local de liquidos
absorbentes por medio de pulsos en el orden de
nanosegundos [15].

Nagele y su equipo de trabajo desarrollaron un
espectrometro  fotoacustico  movil  para
monitorear gases con capacidad para detectar 70
partes por billbn correspondientes a un
coeficiente de absorcion dptico minimo de 2 x10
® cm™ [16]. Besson y sus colegas destacan la
importancia del gas almacenado en la celda
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fotoacUstica, ya que este puede reducir la
intensidad de la sefial fotoacustica en un orden de
magnitud [17]. Rey y otros optimizaron una
celda fotoacustica resonante demostrando que, al
aumentar el coeficiente de absorcion Gptica del
medio, la sefial fotoacustica crece hasta un valor
méaximo, minimizando la sensibilidad de la sefal
[18]. Baumann modelé una celda fotoacustica
cilindrica utilizando el método de elemento
finito, obteniendo una buena concordancia con la
experimentacion después de sumar las pérdidas
de energia superficial obtenidas
experimentalmente. Tavakolli y su equipo de
trabajo  optimizaron el  volumen de
almacenamiento de un resonador acustico para la
deteccién de gases mediante espectroscopia
fotoacustica con laser, ademas modelaron la
celda fotoacustica unidimensional como un
circuito eléctrico [19]. Kost y colaboradores
maximizaron la capacidad de deteccion de un
resonador acustico a través del método de
elemento finito [20]. Gutiérrez y equipo de
trabajo aplicaron la técnica fotoacustica en la
determinacion de propiedades térmicas como la
efusividad térmica del silicio poroso depositado
en sustratos de silicio [21].

Lomeli y sus colegas realizaron un estudio sobre
aplicaciones biofisicas de la fotoacustica en el
conocimiento de las propiedades térmicas y
Opticas de los tejidos, tales como la difusividad
térmicay el coeficiente de absorcidon dptica [22].
Chroback y Malinski en su trabajo para optimizar
una célula fotoacustica para estudios de la técnica
de espectroscopia fotoacUstica no destructiva
reportan que cuando la longitud de onda es
mucho mayor gue las dimensiones de la celda, el
sistema resonante puede describirse de manera
analoga a un circuito eléctrico [23]. Wolf y su
equipo optimizaron numéricamente una célula
fotoacustica, lo que resulté en un pequefio tubo
con extremos acampanados [24]. Gondal y
Dastageer optimizaron un sensor de gas basado
en la técnica fotoacustica, capaz de detectar
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algunas partes por billon de gases [25]. Alvarado
utiliz6 la espectroscopia fotoacuUstica para
determinar los coeficientes de absorcién dptica
de la sangre de ratas macho Fisher [26]. Sigrist
mostré el potencial de la técnica fotoacUstica
ilustrando ejemplos de aplicaciones en sélidos,
liquidos, gases, en muestras bioldgicas y médicas
[27]. Bychto y equipo de trabajo presentaron un
método para determinar el espectro de absorcion
Optica a partir del espectro fotoacustico en
muestras  delgadas de  semiconductores
depositados en sustratos Optica y térmicamente
gruesos [28].

Los trabajos mencionados requieren que la
muestra de trabajo tenga una incidencia directa
de la energia de un rayo laser, asi como el
conocimiento o la medicion de al menos cinco
pardmetros experimentales y la influencia debida
a la instrumentacion en la respuesta fotoacustica.
En este trabajo, el concepto de muestra de trabajo
propuesto por Rosencwaig y Gersho se modifica
en su teoria sobre el efecto fotoacustico sobre la
materia condensada, el material considerado
muestra de trabajo en la celda RG ahora tiene la
funcion de convertir la energia luminosa en flujo
de calor en el limite muestra de gas y transportar
de esta energia al material de soporte, que ahora
es el material de estudio en la configuracion
experimental presentada aqui. Esta modificacion
permite la independencia de los pardmetros de
medicion relacionados con la muestra de trabajo,
asi como la independencia de la medicién de los
parametros relacionados con el gas de trabajo en
la camara fotoacustica, ademds, con esta
modificacion el retraso en la fase de la sefial
fotoacustica causada por la instrumentacién
puede ser minimizado o despreciado, se presenta
una expresion matematica para relacionar las
propiedades térmicas entre un material de
referencia y un material de estudio con las
sefiales acusticas producidas al usar estos
materiales como materiales de soporte en la celda
RG tradicional.
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2. Formalismo

En la celda fotoacustica de Rosencwaig y Gersho
(celda RG) de configuracion gas-muestra-
soporte (figura 1), la sefial fotoacustica viene
dada por la ecuacion 1. La sefial fotoacustica es
una funcién de la frecuencia de modulacion, w,
de la luz incidente. Para obtener el resultado
tedrico es necesario medir los siguientes
parametros: longitud de la muestra (1), longitud
de la cAmara de gas (I”), presion atmosférica (P,),
temperatura ambiente (T,), razén de calores

muestra
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especificos del gas en la cAmara fotoacustica (y),
eficiencia de absorcion de energia en la muestra
(n), Potencia de la luz incidente en la muestra
(I,), difusividades térmicas de la muestra de
trabajo (a), del gas dentro de la cémara
fotoacustica (a') y del material de soporte (a'’),
ademas, las conductividades térmicas de la
muestra de trabajo (k), del gas dentro de la
camara fotoacustica (k') y del material de soporte
(k'"), ademéas de, el coeficiente de absorcion
optico de la muestra (B).

soporte

Iuz
modulada
¢ & 1| & -
< ==

Figura 1. Celda fotoacustica de Rosencwaig y Gersho [11].
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La expresién 1 resulta muy compleja y es
necesario medir demasiados parametros, por esta
razén Rosencwaig y Gersho proponen seis casos
especiales de los cuales son de interés los tres
casos en los cuales la muestra de trabajo cubre la
caracteristica de ser térmicamente delgada.
Clasificando los materiales de acuerdo con la
opacidad oOptica comparando la longitud de la
muestra, [, la longitud de absorcion optica, lg,

(1-DBl

AP ~dP = —————Ye

Zalkllall

3. Modelo

Si la Ec. 1 se aplica a dos camaras fotoacusticas
idénticas (celda de referencia y celda de estudio)
con el mismo gas de trabajo, la misma muestra
de trabajo y se hace incidir la misma potencia de
luz modulada bajo la misma frecuencia y el
material que funge como material de soporte se
intercambia entre un material de referencia
denotado con el subindice “’ref’” y un material de
estudio denotado con el subindice “n’” y se
efectua el cociente entre la sefial fotoacustica de
la celda de referencia y la sefial fotoacustica de la
celda de estudio se obtiene la expresion 3. El
cociente de sefiales fotoacusticas resulta aun
complejo, sin embargo, es independiente de la

(Ig = 1/B), y la longitud de difusion térmica, u,
(u=1/a, donde, a=.,w/(2a)), para

materiales solidos Opticamente transparentes
donde Iz > [ se tienen dos casos; ia) u > [, u >

lgyib) u> 1, u < lg. y para materiales solidos
Opticamente opacos se tiene un caso donde lz <
L, se tiene un caso ii) u > [, u > lg. En estos

casos especiales la sefial fotoacUstica esta dada
por la ecuacion 2 [10].

(e D)

)

medicion de muchos de los parametros
mencionados anteriormente. De manera similar,
si la ecuacion 2 se aplica a una celda de
referencia y una celda de estudio donde la Unica
variante es el material de soporte, nombrados
como material de referencia (subindice “’ref’’) y
material de estudio (subindice “n’’) y los
resultados de las sefiales fotoacusticas de
referencia y de estudio se dividen se obtiene la
ecuacion 4, la cual se observa que es una
expresion completamente dependiente solo de las
conductividades y difusividades térmicas de los
materiales de soporte en ambas cémaras
fotoacusticas.

(r— 1)(bref + 1)9‘” —(r+ 1)(bref — 1)e“” + 2(bres — r)e F

5Pref - (g + 1)(bref + 1)901 - (g - 1)(bref - 1)6_01
5P, (r—1)(b, + De°t — (r + 1)(b, — e~ + 2(b,, — r)e P!
(g + DBy ¥ De — (g — DBy ~ De-7 )
dPrey  ky'  |@ref” AV (4)
AP,  kyef | @ AV,
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De la expresion 4, se observa que el cociente de
sefiales fotoacusticas de dos camaras idénticas
donde solo varia el material de soporte y el
material térmicamente delgado empleado
inicialmente como muestra de trabajo en la celda
tradicional RG ahora toma el papel de ser el
encargado de transformar la energia luminosa
modulada en una onda de energia en forma de
calor y transportarla a los materiales de soporte y
ahora el material de trabajo es el material de
soporte al ser sus propiedades las Unicas
implicadas en el cociente de sefales
fotoacusticas.

Tabla 1. Propiedades térmicas de acero, aluminio y cobre.
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3.1 Resultados y Discusiones

En el presente trabajo, se propone el empleo de
aire como gas de trabajo en la camara
fotoacustica, aluminio de un espesor de 17 um
como material encargado de convertir la energia
luminosa en energia calorifica y como materiales
de soporte de referencia se emplean cobre,
granito y oro, en tanto que como materiales de
soporte de estudio se emplean acero, marmol y
plata. Sus conductividades y difusividades
térmicas son listadas en la tabla 1.

Conductividad Difusividad
térmica (W/m °K) térmica (m?/s)

Aire 0.026 0.0000202
Aluminio 160 0.0000638
Cobre 389 0.000113
Acero 50 0.0000125
Granito 3500 0.00000186
Marmol 2900 0.00000140
Oro 314 0.0001208
Plata 406 0.0001704

En la tabla 2, se muestra el error entre emplear la
ecuacion 4 en lugar de la ecuacion 2 para estimar
es el cociente de sefiales fotoacusticas,

los materiales de estudio y de referencia deben
tener propiedades térmicas similares.
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Tabla 2. Error al emplear la ecuacion 4 en la estimacidn del cociente de sefiales fotoacUsticas en un rango de 0.001 — 200 Hz.

Gas de Material de Material  Material Error en la estimacion del
trabajo transporte de de de estudio cociente de presiones
energia referencia fotoacusticas tras emplear la
ecuacion 4 en lugar de la
ecuacion 2
Aire Aluminio Cobre Acero 0.031-3.01 %
(17um)
Aire Aluminio Granito Marmol 0.013-3.06 %
(17um)
Aire Aluminio Oro Plata 0.0022 — 0.257 %
(17um)

A continuacion, en la figura 2 se muestra una
configuracion experimental propuesta para
determinar el cociente de sefiales fotoacustica.
Dos celdas idénticas con el mismo gas de trabajo
(aire) son empleadas, en la region central de las
celdas fotoacusticas es empleado un material
térmicamente delgado (aluminio de 17 um) y dos
materiales diferentes son colocados como
materiales de soporte en cada celda, uno de ellos
es un material de referencia con propiedades
térmicas conocidas y el otro es un material de
estudio con conductividad o difusividad térmica
por conocer. Los materiales en la region de
soporte deben tener propiedades térmicas
similares para trabajar en el mismo rango de
sensibilidad de la instrumentacion. Una
computadora controla el amplificador lock-in el
cual ordena a un modulador mecénico, modular

202

la luz emitida por los laser 1y 2, la luz modulada
incide en el material térmicamente delgado al
interior de las camaras fotoacusticas, después el
material térmicamente delgado transforma la luz
modulada en una onda de calor con la misma
frecuencia de la luz emitida por el laser y cumple
la funcidn de transportar el calor a los materiales
de soporte. Dentro de las cAmaras de gas, las
variaciones de presion son generadas con un
comportamiento periddico y la misma frecuencia
de la luz laser modulada, (dPref y dPn
respectivamente), los cambios de presion son
sensados (en forma de diferencias de voltaje) por
los micr6fonos de electreto 1 y 2 y las sefiales
resultantes son preamplificadas (preamp 1 and 2)
y filtradas por el amplificador lock-in para
posteriormente completar su procesamiento final
en el ordenador (PC).
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Chopper

I dPref
Gas :SS\S\ .
Thermally
thin material

Thermally
thin material

Figura 2. Configuracion experimental: Dos celdas fotoacusticas idénticas con el mismo gas de trabajo, el mismo material
térmicamente delgado en la regidn central para la conversién de energia luminosa de los laser 1y 2 en energia térmica y su
posterior transporte hacia los materiales de soporte donde un material de estudio y un material de referencia tienen participacion
notable en la generacién de las sefiales fotoacUsticas detectadas por los micréfonos 1y 2 de manera simultnea para su posterior
preamplificacion (preamp 1y 2) filtrado en el lock in y procesamiento final dentro del ordenador.

4. Conclusiones

Se presenta una expresion matematica para
conectar la difusividad y conductividad térmica
de dos materiales empleados como soporte en
dos celdas fotoacusticas con la respuesta
fotoacustica que podria obtenerse de manera
experimental en dichas celdas donde los
materiales de soporte tienen influencia notable en
la produccion de la sefial acustica. EI material de
transporte de energia localizado en la region
central de las camaras fotoacUsticas debe ser
térmicamente delgado (cobre o aluminio) para
permitir que los materiales de soporte tengan
influencia notable en la produccion de la sefial
fotoacustica.

Los materiales de referencia y de estudio
empleados como materiales de soporte en la parte

203

posterior de las celdas fotoacUsticas deben tener
propiedades térmicas similares para disminuir
errores causados por la sensibilidad del
amplificador lock-in en el filtrado vy
amplificacion de la sefial fotoacUstica. Las
lecturas de las sefiales fotoacusticas en ambas
celdas deben ser obtenidas de manera simultanea
para asegurar que se trabaja bajo la misma
frecuencia en ambas celdas fotoacusticas.

La configuracién experimental propuesta elimina
la necesidad de efectuar la medicién de algunos
parametros necesarios en el arreglo tradicional de
la teoria desarrollada por Rosencwaig y Gersho
gracias a la razén de respuestas fotoacusticas. La
expresion 4, proporciona una manera de obtener
una conductividad o difusividad térmica
desconocida de algin material de estudio sin
necesidad de medir los parametros asociados al
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gas de trabajo y al material de transporte de
energia en la celda fotoacustica.
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Resumen. - Se presenta una solucién en el monitoreo de las condiciones del pH del agua para reducir la mano de
obray la mortalidad en los cultivos de camaroneros en el puerto de San Felipe B.C. Se utilizd una red de sensores
inalambricos basada en ZigBee para monitorear las condiciones criticas y todos los procesos de control donde
realizaron con la ayuda de una serie de microcontroladores PIC16F886 incluyendo cddigo en C en tiempo real.
Este sistema es capaz de recopilar y presentar datos en una interfaz gréafica de usuario (GUI) local. También
permite al usuario obtener informacion actualizada del sensor de pH via web y en una aplicacion mévil basada en
Android, a través de la conectividad a Internet o en cualquier momento mediante alertas que recibe el usuario al
correo electrénico. De este modo, el sistema minimiza los efectos negativos que causa el cambio repentino del valor
del pH del agua en los camarones, reduce la mano de obra de las granjas. Debido a eso, el sistema propuesto
ahorra el costo de contratar mano de obray el uso de electricidad. El disefio es de bajo costo que funcionara mejor
para las operaciones en la acuicultura de tamafio pequefio a mediano, ya que no requiere ninguna modificacion
en lo absoluto del estanque.

Palabras clave: ZigBee; Acuicultura; Sensor de redes inalambricas; Tiempo real.

Abstract. - A solution is presented in the monitoring of water pH conditions to reduce labor and mortality in shrimp
crops in the port of San Felipe B.C. A wireless sensor network based on ZigBee was used to monitor the critical
conditions and all the control processes where they were carried out with the help of a series of PIC16F886
microcontrollers including real-time C-code. This system can collect and presenting data in a local graphical user
interface (GUI). It also allows the user to obtain updated information of the pH sensor via the web and in an
Android-based mobile application, through Internet connectivity or at any time by means of alerts that the user
receives to the email. In this way, the system minimizes the negative effects caused by sudden changes in the pH
value of water in shrimp, reduces farm labor. Because of that, the proposed system saves the cost of hiring labor
and the use of electricity. The design is low cost that will work best for small to medium sized aquaculture
operations, since it does not require any modification of the pond at all.

Keywords: ZigBee; Aquaculture; Wireless sensor networks; Wireless sensor networks; Real time.
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1. Introduccién

En los dltimos afios, el desarrollo de la
camaronicultura ha aumentado. EI cultivo
exitoso de camarones depende de la gestion y el
monitoreo del pH del agua del estanque.
Actualmente, los agricultores monitorean las
condiciones ambientales del estanque de forma
manual e irregular [1], principalmente de acuerdo
con la experiencia de ellos, se requiere mucho
tiempo y es costosa en términos de mano de obra.
El monitoreo solamente se realiza cuando el
agricultor ha descubierto que los valores de pH
que estan establecidos en un rango de 0-14,
cambian drésticamente, es decir cuando los
valores de pH bajan de 7; cuando se produce este
fendmeno, el procedimiento para equilibrar de
nuevo el pH del agua se convierte en una tarea
complejay costosa. Esto ocurre por un monitoreo
ineficaz.

Recientemente, se cerraron varias granjas de
camarones y se esté aplicando la automatizacion
de la industria dedicada a acuicultura. Sin
embargo, estos modelos requieren un enorme
costo de inversion inicial y solo son adecuados
para empresas agricolas a gran escala [2]. Estos
modelos estan méas alld de la capacidad de
inversion de las granjas camaroneras de pequefia
y mediana escala porque se requiere
rehabilitacion y reconstruccion de todo el sistema
de estanques. Soonhee Han ha disefiado vy
construido un sistema de monitoreo ambiental
para granjas agricolas [3], y envia alertas cuando
los factores ambientales ya no pueden ser
garantizados. Sin embargo, este sistema se basa
en una red cableada, por lo que la transmision no
solo es problematica, sino que también es dificil
de expandir.

La camaronicultura en México ocupa el septimo
lugar en el mundo en producir camarones de
granja segun la revista Forbes en el 2018 [10].
Debido a esto, cada vez se ha dado un mayor

Revista de Ciencias Tecnologicas (RECIT). Volumen 3 (4): 206-212

énfasis en el desarrollo de tecnologia que ayude
a la supervivencia del camaron.

La acuicultura no puede quedarse fuera de los
avances tecnolégicos ofrecidos alrededor del
mundo. Ademas, la necesidad de asegurar el
suministro de alimento ha ido incrementando
debido a la sobrepoblacion, lo cual se han
buscado crear sistemas que satisfagan esta
necesidad.

Al examinar las necesidades reales de las
pequefas granjas camaroneras, se descubrié que
automatizar algunas tareas, nos permite no solo
resolver el problema de los recursos humanos
poco eficaces sino también minimizar el
consumo de energia. La investigacion confirma
que los factores como el pH y los niveles de
oxigeno disuelto en el agua son particularmente
importantes, como lo indican los experimentos
de Hugues L y Eric Bernard [2] que obtuvieron
como resultado del estudio de 70 estanques, que
el pardmetro de pH es significativo para la
sobrevivencia de los camarones tanto en el mar
como en granjas de camarones. Con base en la
informacidn recopilada, se propone un sistema de
bajo costo, que es realmente interactivo y facil de
usar para monitorear los estanques de los
camarones. El sistema cuenta con las siguientes
caracteristicas:

e Monitoreo continuo: El sistema monitorea y
registra la calidad del agua durante todo el dia,
basada en una red inaldmbrica de ZigBee que
proporciona datos continuos que puede usarse
para identificar tendencias y mejorar produccion.
El monitoreo es escalable con cualquier sensor
que mida algin parametro del ambiente ya sea
temperatura, oxigeno, etc. pero se usé un sensor
que registra el pardmetro del pH. Con ayuda de
programacion y acceso a internet se pueden
almacenar los datos en una base de datos SQL en
la nube.

e Tiempo real: El sistema estd integrado a un
algoritmo en tiempo real (STR) basada en
prioridades (Rate Monotonic, RM [4] o Deadline
Monotonic, DM [5])
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2. Trabajo previo

La acuicultura en el Noroeste de México se
practica en grandes extensiones, de acuerdo con
la Organizacion de las Naciones Unidas para
Alimentacion y Agricultura FAO (2016) [6], la
acuicultura es el sector de produccion de
alimentos de crecimiento mas acelerado,
actualmente representa casi el 50% de los
productos  pesqueros  destinados a la
alimentacion. Por lo cual es necesario el
mantenimiento de la calidad del agua, ya que esto
es un aspecto esencial de la acuicultura del
camaron.

Nguyen Tang y Tran Trong proponen un sistema
que consiste en una red de sensores inalambricos
basada en ZigBee, desplegada en el mar con el
propdsito de monitorear condiciones ambientales
criticas y todos los procesos de control que se
realizan con la ayuda de una serie de baja
potencia [7]. Este sistema cuenta con:

e Microcontroladores MSP430.

e Interfaz Gréfica de usuario (GUI)
programado en LabVIEW.

e Informacion actualizada en linea basada
en las hojas de calculo de Google.

e Servicio de puerta de enlace SMS para él
envio de alertas.

Para asegurar la estabilidad del sistema,
utilizaron tres modelos de nodos; primero, se
cred6 una red inaldmbrica de sensores para
recopilar la informacion en cada estanque,
después un nodo de control inalambrico se uso
para controlar el sistema de bombeo de oxigeno
en cada estanque y finalmente, una estacion de
administracion.

Ellos mismos proponen nuevamente una
solucion la cual consiste en un prototipo para
controlar temperatura y los valores de pH

utilizando bombas de agua. El sistema monitorea
el valor de pH y de la temperatura del estado
actual del agua del estanque y cuando los valores
no son los deseados, encendera la bomba de agua
con el fin de regular y establecer los valores
correctos.

S.  Charoenpanyasak, =~ W.  Suntiamorntut
propusieron redes de sensores inaldmbricos
(WSN) [8] para controlar la temperaturay pH en
los criaderos de camarones. En esta solucion se
implementaron nodos Mikros para aplicarse en
granjas de camarones. La plataforma XBee
también se incluyo en el sistema como un cabezal
de cluster y reloj de repeticion. El sistema fue
implementado por tres tipos de plataformas:

e Nodo interno llamado Mikros.
e Nodo cabezal de cluster XBee.
e Nodo de control microcontrolador ARM.

Aunque existen sistemas de monitoreo con
sensores en este caso de pH, no se ha establecido
un método en el cual se integre a un sistema de
tiempo real PREEMPT-RT para la obtencion de
datos y la toma de decisiones. Lo cual es lo que
se intenta obtener con nuestro prototipo.

3. Metodologia

El sistema propuesto utiliz6 una metodologia que
se basa en la red inalambrica ZigBee y la
implementacion de tiempo real PREEMPT-RM.
La figura 1 muestra el diagrama general. El pH
del agua y el manejo adecuado (alimentacion y
salud) son los factores criticos que deben tenerse
en cuenta en la cria de camarones.
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Figura 1. Diagrama general del Sistema de monitoreo de
pH.

Con el fin de mantener concentraciones
favorables de pH, se ha desarrollado este
prototipo el cual consiste en tres modelos de
nodos:

e Nodo sensor
e Nodo coordinador

Revista de Ciencias Tecnologicas (RECIT). Volumen 3 (4): 206-212

e Nodo publicacion

El nodo sensor se compone de los siguientes
elementos: el sensor de pH con un costo de $500
pesos mexicanos, microcontrolador PIC16F886,
un radio XBee modelo pro S2C con un costo de
$800 pesos. El sensor utilizado en el prototipo es
de pH analdgico que se muestra en la figura 3, el
cual mediante un conector BNC se conecta al
circuito figura 2
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Figura 2. Diagrama general del circuito.

Primero, se cre6 una red inalambrica con los
dispositivos XBee (nodo sensor) para recopilar
informacién en cada estanque, este nodo se
utiliza para obtener la informacién critica del
valor de pH.

209

Figura 3. Sensor analégico de pH.

La implementacion de tiempo-real PREEMPT—
RM [3], se realiz6 un codigo en lenguaje C, el
cual consiste en 3 hilos POSIX; el primer hilo es
el mas prioritario, lee periddicamente de un
puerto las mediciones del sensor de pH y guarda
el valor mas reciente en una variable, cuando el
valor registrado por el sensor sobrepase un
umbral definido anteriormente mandard un
mensaje de alerta. El segundo hilo, de prioridad
intermedia, tan solo hace calculos matemaéticos
con tres ciclos anidados. El tercer hilo, el de
menor prioridad toma el valor de medicion
obtenia en el hilo 1y lo almacena en un arreglo.
Se utilizé el protocolo Rate Monotonic y el
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protocolo PIP para administrar el acceso a la
variable compartida.

El nodo coordinador consta de los elementos
como el XBee pro S2C configurado como
coordinador con el software XCTU. EIl objetivo
del nodo coordinador es recibir los datos
enviados por el nodo sensor, para descargarlos a
una PC para su almacenamiento el cual lo realiza
con el cddigo en C mencionado anteriormente.

En el nodo de publicacion, los datos
monitoreados se muestran en una interfaz de
ventana de desarrollo con Visual Code. Los
parametros recibidos por el nodo de publicacién
se muestran en tiempo real, y se envian a un
servidor Web para su almacenamiento como
observa en la figura 4.

...:Monitoreo de pH "Granjas de Camarones
San Felipe B.C":...

Range A:
Range B:

Show 10 ~ entries Search:

D 1= Ph Date
1 5.37 2019-07-15 11:42:10
2 533 2019-07-15 11:50:30

3 5.52 2019-07-15 11:58:51

Figura 4. Pagina Web del monitoreo de pH fuente:
http://cachanilla.itmexicali.edu.mx/xbee/muestraTemp.ph
p.

Todos los protocolos inalambricos utilizados
para comunicarse entre los nodos en los sistemas
de red del sensor se basan en el estdndar IEEE
802.11.4 (ZigBee) que se utilizd para este
prototipo porque requiere un bajo consumo de
energia [9].

4. Resultados

Para probar el rendimiento del sistema de
monitoreo y control, se realizaron experimentos
locales y en una granja de camarones en el puerto
de San Felipe B.C, que son una granja de
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camarones industrial pequefia como se observa
en la figura 5.

Figura 5. Granj de camarones en el Puerto de San Felipe
B.C.

Los datos monitoreados y almacenados a lo largo
de las pruebas son una gran fuente de
informacion  que  permite  observar el
comportamiento del pardmetro de interés, es este
caso el pH. Para el analisis se utilizé una muestra
de 600 datos, recabados utilizando un muestreo
aleatorio.

Los datos obtenidos por el sensor de pH nos
arrojan una media de 7.56, desviacion estandar
de 0.39, maximo de 8.41 y minimo de 5.8 con
N=600 con un intervalo de tiempo de 8 minutos
por cada lectura obtenida. EI mayor nimero de
observaciones se encuentra en el intervalo de
clase de 7 a 75y 7.5 a 8 con 45% y 35%
respectivamente del total de las observaciones
como se muestra en la figura 6. De acuerdo con
la curva del histograma los datos se ajustan a una
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distribucion l6gica. EI pH del agua en un
estanque de cultivo debe estar entre 7.0 a los 9.0
puntos para que se considere como franja dptima
de produccion [3], solo el 3.33% de las
observaciones caen en el intervalode 5a 7.

Histograma de pH

150

100

50

- B m -
6 6.5 7 7.5 8 8.5

pH registrado

Numero de Datos

Figura 6. Histograma de pH.
5. Conclusiones

Se muestra el disefio y el funcionamiento del
prototipo de monitoreo inalambrico de
pardmetros de calidad del agua en una granja de
camaron utilizando tecnologia ZigBee y sistemas
de tiempo real. Las caracteristicas mas sobre
salientes de este prototipo es que esta elaborado
con sistema que convino un sistema de tiempo
real y tecnologia inalambrica basada en ZigBee.
Este prototipo es una opcion mas para los
productores de granjas de camarones a pequefia
escala que necesiten un prototipo de monitoreo
de pH de confianzay de bajo costo en sus granjas
para las buenas practicas de cultivo y
supervivencia del camaron.

Este sistema informaré al acuicultor los cambios
criticos de pH del agua de los estanques de
camarones de inmediato, lo que permitira al
acuicultor tomar mejores decisiones respecto al
pH del cultivo del camardn.

El sistema también tiene una gran escalabilidad
para los hogares o las empresas agricolas a mayor
escala. Actualmente, se continda probando el
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sistema con mas variables como, el oxigeno y la
temperatura.

Como trabajo futuro se pretende afiadir un
sistema de control al sistema actual, esto con el
fin de mantener en optimas condiciones la
calidad del agua de los camarones.
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Abstract. — The search for a suitable bone replacement is of great importance due to the difficulty to use
autologous transplants. Hence, the objective of this work is to compare the temperature effect on the
porosity and average pore diameter of hydroxyapatite porous scaffolds fabricated by the salt leaching
method. Hydroxyapatite porous scaffolds fabricated by the salt leaching technique were sintered from
~150 to 1000 °C. Synthesized hydroxyapatite was assessed by X-ray diffraction (XRD). Zeta potential at
different temperatures was evaluated. Specimens were characterized using scanning electron microscopy
(SEM) and Raman analysis. The results showed that significant porosity (57%) and pore size (49 um)
occurred with a thermal treatment above ~ 850 °C for scaffolds that were pre-sintered at 1050 °C.

Keywords: Hydroxyapatite; porous scaffold; salt leaching method.

Resumen. - La busqueda de un reemplazo 6seo adecuado es de gran importancia debido a la dificultad
de utilizar trasplantes aut6logos. Es por esto, que el objetivo de este trabajo es comparar el efecto de la
temperatura sobre la porosidad y el didmetro promedio de poro fabricados con el método de lixiviacion
de sales, siendo sinterizados desde ~150 a 1000 °C. Los andamios fabricados de hidroxiapatita fueron
evaluados con difraccion de rayos X (XRD). El potencial zeta fue evaluado a diferentes temperaturas. Los
especimenes fueron caracterizados utilizando microscopia electronica de barrido (SEM) y analisis
Raman. Los resultados mostraron que la porosidad importante (57%) y tamafio de poro (49 um) ocurren
con un tratamiento térmico superior a ~ 850 °C para andamios que fueron pre-sinterizados a 1050 °C.
Palabras clave: Hidroxiapatita; andamios porosos; método de lixiviacién de sales.
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1. Introduction

In tisssue enginneering applications, autologous
bone grafting procedure is the current treatment
for bone injuries, but this procedure has several
limitations, which include additional surgical
procedures, chronic pain after surgery, donor site
morbidity and lack of tissue availability [1]. To
overcome the problems associated with autograft
use, alloplastic materiales have been developed.
Alloplastics are materials with unlimited
availability, no risk of disease transmission and
osteoconductive properties [2]. The most
common alloplastic material used in biomedical
applications is hydroxiapatite [3].

The use of hydroxyapatite as porous scaffolds or
as a bioactive coating material in medical devices
is justified because ceramics resist oxidation and
corrosion in the physiological environment and
possess great resistance to friction and wear;
however, hydroxyapatite by itself has poor
biomechanical properties, its ability to withstand
flexion and compression stresses is very low,
causing it to fracture easily. Given these
drawbacks, in recent decades several organic
compounds of the extracellular matrix such as
fibronectin, vitrionectin, osteopontin, growth
factors and type I collagen, among others, have
been added to hydroxyapatite coatings in order to
improve osteoconduction, cell adhesion and the
mechanical properties of the coating [4-9]. A
relatively new promising material that can
improve the mechanical properties of the coating
is graphene [10], since it has great flexibility and
mechanical rigidity, in addition to its properties
as an electrical conductor that could help coating
methods based on voltage, such as
electrodeposition and electrophoresis [11, 12].

It has been reported that the most suitable pore
size for optimal vascularization is 100-500 pm,
which also provides an area of adhesion to
osteogenic cells [13, 14], and that percentage
porosity values above 10% in ceramic materials
indicate pore interconnectivity, the more

214

percentage of porosity, the more probability of
pore interconnection. The porosity values present
in trabecular bone vary between 30 and 90% with
interconnected porosity between 50 and 90%.
The more porosity and interconnectivity, the
more ease of cell proliferation and migration,
aswell as greater nutrient transport [15].

The objective of this work is to compare the
temperature effect on the porosity and average
pore diameter of HAp porous scaffolds
manufactured by the salt leaching method, were
this technique is easy to perform, affordable and
promote the pososity of a compressed inorganics
powders as hydroxyapatite.

2. Methodology
2.1. Materials

Distilled water (H.Od) (Arrowhead), 85%
phosphoric acid (HsPOa), calcium hydroxide (Ca
(OH)2) and potassium chloride (KCI) were
obtained from Fermont and used as received.

2.2. Hydroxyapatite (HAp) synthesis

Hydroxyapatite powder (HAp) was synthesized
using the methodology reported by Guillen-
Romero, L, et al. [16], were an H3PO4 solution
was blended with Ca (OH). w/v in a relation
1:1.67 with a constant stirring during 7 days.
After that, the solution was washed 3 times by
centrifugation at 3000 rpm for 5 min. The pellet
was resuspended and filtered off through
Buchner funnel and washed again with ethanol.
The filtered sample was left to dry at 80 °C for 5
days in an oven. Finally, half a gram of the
resulting HAp was sintered at four different
temperatures (~150 ° C, ~450 ° C, ~850 ° C and
~1000 ° C) for 2 h to observe the influence of the
temperature on the fabrication of the sintered
hydroxyapatite (SHA) scaffolds [16, 17].
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2.3. HAp and sHA porous scaffold preparation

Potassium chloride (KCI) was added to HAp and
sHA in a KCI/HAp-sHA (1/1.85 w/w). The
mixture was homogenized by grinding them
together in a porcelain mortar. Then, the samples
were compacted using a hydraulic press into
cylindrical scaffolds with a force of 5000 Ibs for
2 min. HAp and sHA scaffolds were sintered in
different temperatures ranging from ~150 to
1000 °C for 2 h in an oven. Finally, HAp and
pHA scaffolds were placed in a drip leaching
system. The volume of liquid solvent used in the
leaching process was 10 mL of distilled water for
all samples. All sHA scaffolds disintegrated in
contact with water during the drip leaching
process. However, HAp scaffolds maintained
their consistency. For this reason, the drip-
leaching process was only applied to the HAp
scaffolds [16, 18].

2.3. Anaylisis characterization
2.3.1. X-ray diffraction (XRD)

The equipment used for this analysis was the
Bruker D8 Advance diffractometer, with the
powder methodology. A metallic holder was
used, and was set with few samples, enough to
cover the surface of the holder (1 cm lenght x 3
mm width). After that, the holder was located
inside the equipment with the following
conditions: 15 and 30 rpm, lamp of copper (Cu)
at 30 kV [16].

2.3.2. Raman spectroscopy

In the case of Raman spectroscopy, it was
analyzed using an FRA 106/S FT-Raman, Bruker
with an Nd: Y AG laser source operating at 1200
nm with a 180° back scattering geometry,
spectral width 1 cm™, and power of the laser
beam 250 mW reaching the sample [19].

215

2.3.3. Scanning electron microscopy (SEM)

Specimens were characterized by scanning
electron microscopy (SEM). SEM images were
obtained using secondary electron detector
(SED). Percentage of porosity and average pore
diameter were measured using the software Fiji
ImageJ using images with a magnification of
1000 x.

2.3.4. Z potential studies

A Z potential analysis was performed using the
HORIBA SZ-100 zetameter by taking 1 mg of
the hydroxyapatite, 1 mmol of KCI and
dissolving them in 100 mL of 70% ethanol using
the BRANSONIC 2510R-MT sonifier. To
determine the particle size, the same equipment
was used with a solution of 10 mg in 100 mL of
ethanol. Both Z potential and particle size
analysis of HAp treated at different temperatures
were also determined. For that, 1 gr of HAp,
0.001 mol of KCI and 100 mL of 70 % ethanol
were used in order to make the Z potential
analysis and 10 mL of HAp with 100 mL of
ethanol were used in the particle size analysis.
Misonix Branson 2510R-MT ultrasonic cleaner
was used to mix the samples [16].

3. Results and Discussions
3.1. Raman spectroscopy

The Raman spectrum showed in figure 1, that the
obtained signals are according with literature
[16-18], demonstrating the HAp presence in the
samples, validating its synthesis.

In the Raman spectra all signals were assigned to
the internal vibrational modes of the PO* group.
The intense signal at 960 cm™' matches with the
symmetric stretching mode v1 of the tetrahedron
PO, group (P-O bond); the weak peak around
600 cm™! is assigned to the triple bending mode
v4 of POs3 (O-P-O bond); the double
degenerative bending mode v2 of the POs°
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group (O-P-O bond) can be observed as a
medium peak at 440 cm™! [19-21].

1000
800
600

400

Intensity (counts)

200

0
0 200 400

Figure 1. Raman spectrum of hydroxyapatite.
3.2. X-ray diffraction (XRD) analysis

Figure 2, shows the diffraction pattern, were 4
greater signals of intensity located at the left of
the spectra between the angular zone 20 <26 <80
were assigned corresponding to the Miller
indexes of (002), (211), (112), (300) (red circle).
Despite that those indices are attributed to

600
Raman variations (cm)

800 1000 1200

hydroxyapatite, the lack of separated signals with
lower strength indicate a low crystallinity [18,
22, 23]. However, a comparison between the
obtained HAp patterns with JCPDS 09-432 file
shows that HAp obtained in this work represents
the typical hydroxyapatite sign.

400

i

0 " 1 " 1

Intensity (ua)

20 30 40

Figure 2. XRD spectrum of HAp. JCPDS 009-0432.
3.3. Scanning electron microscope (SEM)
The microstructure of HAp and sHA porous

scaffolds was examined using scanning electron
microscopy “figure 3 A-C” and “figure 3 E-G”
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50 60 70 80

20

respectively. The heat treatment applied to HAp
and sHA scaffolds were carried out using
temperatures from ~150 to 1000 °C. Porosity and
pore size were estimated using the Imagel
software “table 1”.
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ERT = 15,00 k0
WD =100mm

Signal A= VPSEGS  Vacuum bods = Varasla Pressur
Meg= 100X Spot Size = 400

EHT = 15,00 k0

Signal 4= VPSE GS  Vacuum Made = Varsslo Prossur
WD = BSmm Meg= 100X Spot Size = 400

EHT = 1500 K/ Sigrai A =VPSE 63
WD = 105 mm Wag= 100X

EHT = 15,00 K/ Sigrdl A=VPSEGS  Vacuum Moda = Variabia Prassu
WD = 85mm Mag= 100X Spot Size = 350

Figure 3. Micrographies of sHA scaffolds with different heat treatment for 2 hours at 15 KV of magnification. (A) ~150 °C at
2 h (B) ~850 °C at 2 h (C) ~1000 °C at 2 h (D) ~150 °C at 24 h (E) ~850 °C at 24 h (F) ~1000 °C at 24 h.

Table 1. Temperature effect on the porosity and average pore diameter of HA porous scaffolds. HAp (hydroxyapatite without

sintering) sSHA (hydroxyapatite sintered at 1000 °C).

Sample Porosity % Average pore diameter Min Max
um

HAp 150 13 70 £41 25 169
HAp 850 57 43 +37 10 248
HAp 1000 52 100 +64 19 308
sHA 150 50 47 £27 9 163
sHA 850 57 49 +28 11 151
sHA 1000 49 48 +34 9 186

“Table 1 shows the effect of temperature on the
sHA. Porous scaffolds at ~150 °C produced less
percentage of porosity than the other two sHA
scaffolds exposed at ~850 and ~1000 °C. Both
porosity and average pore diameter of HAp and
SsHA scaffolds treated at ~850 °C showed great
similarity. A porosity of 57 % was obtained in
HAp and sHA scaffolds treated at 850 °C.

Based on the results obtained by scanning
electron microscopy, it is concluded that all
specimens that were evaluated presented pore
interconnectivity based in the fact that
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percentage porosity in both HAp and sHA
scaffolds were above 10 %. According to some
studies, porosity values above 10 % indicate
interconnectivity between pores in ceramic
materials [22] and a higher porosity translates
into higher cellular proliferation and nutrient
transport.

In addition, microporosity and macroporosity
was perceived in all samples. Pores between 9
and 308 um were found. Sequeda reported that
the most suitable pore size range for ease of cell
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proliferation and migration varies between 100-
500 pm [23].

Thermal treatment at higher temperature
(~1000°C) of HAp scaffolds resulted in a

Table 2. Particle size of hydroxyapatite (HA and HAS).

considerable increase of average pore diameter
compared with the rest. It can be observed, that
the particle size of HAp decreases when the
temperature increment. The particle size results
are shown in “table 2”.

Sample

Particle size [um]

No termal treatment (HAp)

SHA150 (~150°C)
SHAA450 (~450°C)
sHA850 (~850°C)

SHA1000 (~1000°C)

30+3

12+1
11+04
11+0.5
8+0.2

Brown, C. etal., 2015, demonstrated that particle
size its an important factor that impact stem cell
differentiation through cell—cell and cell-matrix
interactions [24]. With the thermal treatments of
the sHA it was achieved a low particle size
diameter (~8-12 um), which are interesting sizes
for tissue engineering [24]. At ~1000° C where
obtained the lowest particle size (~8 pum). In the
case of the particle size obtained (~30 um) from
the HAp, its higher size can be attributed to the
existence of coordinated H20 molecules that
remain when were allowed to dry at a
temperature of ~80 °C. The particle size is
suitable to use in coatings [16], because at a size
of 10 um allows cell adhesion, however, is not as
feasible to be used in other medical applications,
because the size of the particle would complicate

of the construction of seeding channels in the
bone.

3.4. Z potential analysis

On the other hand, low zeta potentials values
promote the differentiation of osteogenic cells at
the surface’s material and negatively charged
surfaces have excellent biocompatibility [25].

Table 3 show the lowest zeta potential results for
HAp at higher temperature. At the opposing, the
effect of heat temperature on HAp and sHA at
~150 °C produced less percentage of porosity
and higher zeta potential compared to ~850 and
~1000 °C treatments. As a result, SHA scaffolds
treated at ~1000 °C can have potential properties
for cell adhesion and proliferation [26-28].

Table 3. Z potential of Hydroxyapatite (HAp and sHA). Ethanol was used to prepared HA solutions for the Z potential analysis.

All solutions were adjusted at pH of 7.5.

Electrophoretic Conductivity

Sample Z Potential [mV] movility [cm?/Vs] [mS/cm]
No termal treatment (HAp) -18+ 4 -3110%+710° 0.109
sHA150 (~150 °C) -19+3 -3710%+710° 0.109
sHA450 (~450 °C) 222 -44 10+ 310 0.102
sHAB850 (~850 °C) -15+2 -3010°%+510° 0.110
sHA1000 (~1000 °C) 272 -54 10° + 4 10 0.112
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According to a study, the Z potential value for
hydroxyapatite at this pH should be in the range
of 15 mV as seen in the sintered sample at ~850
°C, however given the favorable results of the
sample at ~1000 °C [16].

4. Conclusions

The porosity and average pore diameter of HA
porous scaffolds fabricated by the salt leaching
method can be controlled by thermal treatments.
In this work, hydroxyapatite was successfully
synthesized using the wet precipitation method.
The higher porosity ratio was obtained at ~850
°C treatment, but lower Z potential of HAp was
at ~1000 °C indicating that any of these two sHA
sample can be adequate cell adhesion and
proliferation properties. Further studies have to
be done to find a balance with adequate %
porosity and lower z potential.

Its important to denote, that all the obtained HAp
and sHA scaffolds presented a superior porosity
than 30 %, been suitable for trabecular bone
replacement applications. Still, future tests are
necessary to complement this study in order to
propose these HAp and sHA scaffolds for tissue
engineering applications.
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