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Resumen

Este trabajo presenta el desarrollo de tintas magnéticas basadas en un elastomero
de silicona cargado con microparticulas de magnetita (Fe;O,) o niquel (Ni),
disefiadas para ser impresas mediante serigrafia sobre textiles y generar patrones
periodicos de regiones rectangulares magnéticas alternadas con zonas no
magnéticas. El objetivo fue crear materiales textiles con efectos de band gap
fotonico (PBG) en el rango de microondas (1-40 GHz), relevantes para aplicaciones
en e-textiles y dispositivos de camuflaje electromagnético. Las particulas y las tintas
fueron caracterizadas mediante microscopia electronica de barrido (SEM),
difraccion de rayos X (XRD) y magnetometria (VSM). Por su parte, los patrones
impresos en textiles fueron analizados mediante un analizador de redes vectoriales
(VNA) empleando una guia de onda del tipo stripline. Los resultados demostraron
que patrones perioddicos con dimensiones cercanas a 2 mm inducen un PBG
detectable en microondas, observable tanto en las tintas con Fe;O, como en las de
Ni. La amplitud del PBG mostré dependencia con la concentracion de particulas
magnéticas, sugiriendo un mecanismo de acoplamiento entre la permitividad
efectiva del material compuesto y la geometria del patron impreso.
Aunque ambas tintas exhibieron comportamientos similares en la generacion del
PBG, se identificaron diferencias en la amplitud de las bandas de reflexion,
atribuibles a la distinta permeabilidad magnética de los materiales y a posibles
efectos de aglomeracion de particulas. La técnica de serigrafia demostré ser
escalable para la fabricacion de textiles funcionales, aunque se requiere optimizar
la homogeneidad de la dispersidn para mejorar la reproducibilidad. La durabilidad
de las tintas fue validada mediante pruebas de 1000 ciclos de flexién, observando
pérdidas despreciables de masa. Este estudio establece un marco para el disefio
de textiles inteligentes con propiedades electromagnéticas sintonizables, evitando
el uso de estructuras nanométricas complejas. Futuras investigaciones exploraran
la integracion de campos magnéticos externos para modular dinamicamente el PBG
y evaluaran la durabilidad de las tintas bajo condiciones de ciclos de lavado.

Palabras clave: tintas magnéticas, band gap foténico, microondas, e-textiles,
serigrafia, magnetita, niquel.



Abstract

This work presents the development of magnetic inks based on a silicone elastomer
loaded with magnetite (FezO,) or nickel (Ni) microparticles, designed for screen
printing onto textiles to generate periodic patterns of alternating magnetic and non-
magnetic rectangular regions. The objective was to create textile materials with
photonic band gap (PBG) effects in the microwave range (1-40 GHz), relevant for
applications in  e-textles and electromagnetic camouflage devices
The particles and inks were characterized using scanning electron microscopy
(SEM), X-ray diffraction (XRD), and magnetometry (VSM). Meanwhile, the printed
patterns on textiles were analyzed using a vector network analyzer (VNA) with a
stripline-type waveguide. The results demonstrated that periodic patterns with
dimensions close to 2 mm induce a detectable PBG in microwaves, observed in both
Fe;O,- and Ni-based inks. The PBG amplitude showed dependence on the
concentration of magnetic particles, suggesting a coupling mechanism between the
effective permittivity of the composite material and the geometry of the printed
pattern.

Although both inks exhibited similar PBG generation behavior, differences in
reflection band amplitude were identified, attributable to the distinct magnetic
permeability of the materials and possible particle agglomeration effects. The
screen-printing technique proved scalable for the fabrication of functional textiles,
though further optimization of dispersion homogeneity is required to improve
reproducibility. Ink durability was validated through 1000 bending cycles, with
negligible mass loss. This study establishes a framework for designing smart textiles
with tunable electromagnetic properties, avoiding the need for complex
nanostructures. Future research will explore the integration of external magnetic
fields to dynamically modulate the PBG and assess ink durability under washing
cycles conditions.

Keywords: Magnetic inks, photonic band gap, microwaves, e-textiles, screen

printing, magnetite, nickel.
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1. Introduccion

El desarrollo de textiles inteligentes (e-textiles) ha generado un creciente interés en
diversos campos como la medicina, la tecnologia, comunicaciones, la ciencia militar,
etc., debido a su capacidad para integrar ciertas propiedades, ademas de ser
flexibles, durables, de bajo costo y con la capacidad de ser incorporados facilmente.
Entre las aplicaciones mas prometedoras, se encuentran la proteccién contra los
rayos ultravioletas [1], la mejora de propiedades térmicas mediante textiles que
actuan como aislantes [2], la integracidn de sensores para monitoreo de salud o
actividad fisica [3,4], la proteccion contra ondas electromagnéticas [5], y la
generacion de energia a través de la conversion de movimiento o radiacion solar
[6], etc.

Estas aplicaciones abren un abanico de posibilidades que no sélo optimizan la
funcionalidad de la ropa, sino que también ofrecen soluciones a distintas
problematicas, ademas se debe considerar que en el desarrollo de textiles
inteligentes es fundamental que estos materiales sean capaces de resistir ciclos de
lavado, tensiones mecanicas y la exposicion prolongada al desgaste sin
comprometer su funcionalidad y propiedades.

Para lograr los efectos deseados en los textiles, se ha explorado diversas
metodologias para incorporar diferentes compuestos o materiales. Estas técnicas
van desde la sintesis directa de nanoparticulas sobre la tela o fibras sintéticas o de
algoddén mejorando las propiedades de las telas y con ello sus posibles aplicaciones
[4,5,7,8, 9].

En particular para este trabajo es de interés poder integrar a los textiles ciertas
propiedades magnéticas y/o conductoras, de acuerdo con la bibliografia los
compuestos mas comunes son: oxidos de hierro, metales, polimeros conductores,
materiales de carbono y otros compuestos funcionales [10-14], aunque cabe

mencionar que algunos compuestos entran dentro de la categoria de los



metamateriales, estos al ser materiales artificiales pueden mejorar u optimizar las
propiedades del textil. Entonces se pueden fabricar un material con un cierto arreglo
tal que se permita la manipulacién de ondas electromagnéticas en donde se tengan
ciertos dominios de frecuencias que no puedan propagarse en el rango de las

microondas y a su vez implementarla en textiles [15].

Esta tecnologia se conoce como Band Gap Fotdnico (PBG) con potencial aplicacion
como guia de onda, acopladores, reflectores y antenas. Diversos estudios previos
han reportado distintas configuraciones y materiales. Por ejemplo, se han reportado
arreglos de red cuadrada de cilindros dieléctricos de alumina que presentan bandas
prohibidas (gaps) en los rangos de 24-38 GHz, 52-58 GHz y 71 GHz [16].
Asimismo, se han desarrollado estructuras periddicas unidimensionales (1D)
combinado PTFR-aire (politetrafluoroetileno) obteniendo gaps entre 10.38-14.3
GHz, ademas al introducir un defecto en la estructura se tiene un gap localizado en
11.6 GHz [17]. En estructuras ferroeléctricas con arreglos de aire-MgO-
Bao.55Sr0.45TiOs-aire el Gap depende tiene una dependencia del grosor de la capa
ferroeléctrica [18].

Por otro lado, también se ha demostrado la existencia de PBG isotropicos en
arreglos bidimensionales (2D) de cilindros compuestos de Al203 con una estructura
dieléctrica desordenada en la regidén de microondas [19]. Suneet et al. demostraron
que, en compuestos ternarios de cuarzo, plasma frio magnetizado y aire, es posible
tener un filtro de rechazo omnidireccional en la regiéon de microondas por la
presencia de PBG [20].

En redes hexagonales 2D de varillas de alumina, se ha observado la formacion de
PBG completos en el rango de 57 y 61 GHz, como resultado de la superposicion de
bandas prohibidas, ademas de un disefio compacto [21]. También se ha demostrado
que estructuras formadas por esferas metalicas o recubiertas generan PBG a
frecuencias altas, alcanzando atenuaciones de hasta 30 dB [22].

Zichen et al. estudiaron cémo la alternancia (o alteridad) de particulas afecta el
ancho y la posicién del gap [23]. Por su parte, Vovchenko et al. analizaron
estructuras fotdnicas multicapa compuestas por nanotubos de carbono vy

13



nanoplaquetas de grafito, mostrando que el comportamiento de los PBG en la region
microondas pueden ser controlados ajustando la permitividad y el espesor de las
capas [24].

Otros trabajos han explorado el uso de polimeros conductores como la polianilina
debido a su capacidad de absorber microondas. Perymanfar et al. evidenciaron que
mediante el uso de agentes dopantes se puede ajustar el band gap, asi como la

eficiencia del apantallamiento electromagnético en la region de microondas [25].

Considerando los resultados previamente reportados, se espera que, al generar un
patrén peridédico con estructuras dieléctricas se pueda inducir un Band Gap
Fotonico, evitando asi la propagacion de ondas electromagnéticas en la region de
microondas. Para ello, es posible modificar los parametros como la permitividad
dieléctrica, la permeabilidad magnética y, en consecuencia, el indice de refracciéon
e impedancia, asi como el numero de capas (arreglos 2D Y 3D) [17-19, 24,26-28].
Si bien los estudios anteriores han demostrado la eficacia de distintas
configuraciones para generar band gaps en microondas, aun existen desafios
relacionados con la flexibilidad de los materiales y su integracion en textiles. Por
esta razdn, en el presente trabajo se propone un disefio simple unidimensional (1D),
basado en el estudio de Saib et al., quienes utilizaron un composito magnético
formando por nanobarras variando asi la permeabilidad. Por otro lado, también se
retoma la propuesta de Hamidi et al., que empelaron un arreglo similar, pero
utilizando nanobarras de niquel como elemento conductor.

En este contexto el enfoque de este trabajo se centra en fabricaciéon de un material
con propiedades magnéticas y/o conductoras, empelando particulas de Fe3O4 y
niquel dispersas en una matriz de elastdmero, simulando una tinta a diferentes
concentraciones cuyas propiedades electromagnéticas pueden variar [27, 29].
Asimismo, se utilizd la técnica de serigrafia como método de deposicion, ya que
permite una facil integracion de estas tintas sobre los textiles, generando patrones

periddicos bien definidos mediante la alternancia de bandas con y sin recubrimiento.
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2. Justificacion

La necesidad de desarrollar materiales textiles capaces de manipular microondas
en el rango de 1 a 40 GHz es de gran interés ya que los enfoques tradicionales se
basan en estructuras metalicas rigidas o nanomateriales complejos, los cuales
presentan limitaciones en flexibilidad, escalabilidad y costo. Ademas, la mayoria de
los e-textiles actuales se enfocan en las propiedades conductoras, dejando de lado
el aprovechamiento de las propiedades magnéticas para el control de ondas
electromagnéticas.

En este contexto, la presente investigacion aborda dicho desafio mediante el
desarrollo de tintas magnéticas formuladas con microparticulas de magnetita y
niquel, aplicadas sobre textiles mediante serigrafia. Esta estrategia no so6lo permite
generar estructuras periddicas capaces de formar band gaps foténicos (PBGs), sino
que también abre una perspectiva original en el estudio de la interaccion entre e-
textiles y ondas electromagnéticas en el rango de microondas, relevante para

aplicaciones en comunicaciones inalambricas.
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3. Motivacion

La motivacion central de este trabajo radica en tres aspectos clave. Primero, la
oportunidad de explorar el efecto de la permeabilidad magnética (p) en la formacion
de PBGs en estructuras macroscopicas, un fendmeno poco estudiado en
comparacion con los enfoques centrados exclusivamente en la permitividad
eléctrica. Segundo, la solucion de problemas practicos mediante técnicas como la
serigrafia que han demostraron ser eficientes para generar patrones periddicos de
~2 mm, suficientes para inducir efectos foténicos en el rango de microondas sin
necesidad de recurrir a nanotecnologia costosa. Finalmente, el potencial de
aplicaciones, que va desde textiles con camuflaje electromagnético sintonizable
hasta sensores vestibles que aprovechen la modulacién del PBG por deformacion
mecanica. Al integrar por primera vez materiales magnéticos en matrices
elastoméricas impresas sobre textiles, no so6lo contribuye al avance en ciencia
fundamental de materiales, sino que también establece un puente entre la fotdnica,
el magnetismo y la industria textil inteligente.

El enfoque propuesto se basa en desarrollar sistemas periddicos unidimensionales
que presenten un gap foténico en el rango de las microondas (1-40 GHz). La
propuesta se basa en estudios previos de sistemas foténicos 1D fabricados con
patrones periddicos de tamafio milimétrico. En particular, las estructuras de Gap
foténico compuestas por circulos grabados en el plano de tierra de lineas de
microcinta basados en la variacion periddica de la permitividad [72] y las redes de
rectangulos de nanoalambres magnéticos, donde se introduce una variacién
periddica de la permeabilidad [71]. Inspirados por este segundo enfoque, se ha
propuesto usar particulas magnéticas para producir patrones geométricos de
dimensiones milimétricas en textiles que resulten en una variacion periédica de la

permeabilidad magnética, produciendo asi un gap foténico.
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4. Hipoétesis y objetivos

4.1. Hipétesis

La impresion de patrones periddicos con tintas magnéticas (Fe;O, o Ni) sobre
textiles genera un band gap foténico (PBG) en el rango de microondas (1-40 GHz),
cuya frecuencia central y amplitud pueden controlarse mediante la concentracion de
particulas magnéticas y la geometria del patron. Este efecto surge del acoplamiento

entre la permitividad efectiva y la permeabilidad magnética del material compuesto

4.2. Objetivo general

Desarrollar y caracterizar textiles funcionales con band gaps foténicos sintonizables
en microondas, mediante el uso de tintas magnéticas cargadas con microparticulas
de magnetita (Fe;O,) o niquel (Ni), impresas en patrones periédicos. Se evaluara la
relacion entre la composicion de las tintas (concentracion de particulas) y las

propiedades de los PBGs.

4.2.1. Objetivos especificos

1. Implementary optimizar la sintesis de nanoparticulas de magnetita localizada
en textiles con patrones geométricos definidos con parafina.

2. Implementar y optimizar la incorporacion de materiales magnéticos en polvo
a partir de dispersiones en diferentes medios, empleando técnicas de
serigrafia para obtener patrones geométricos bien definidos.

3. Implementar y optimizar las técnicas de impregnacién con parafina y de
serigrafia que permitan obtener los depdsitos de material en patrones
geométricos bien definidos

4. Realizar la caracterizacion elemental mediante SEM, XRD y magnetometria
de los diferentes materiales empleados, asi como de los textiles obtenidos.

5. Validar la aparicion del gap foténico en la regiéon de microondas en patrones

de bandas paralelas de dimensiones milimétricas.
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5. Marco tedrico

5.1. Materiales magnéticos

Todos los materiales en la naturaleza responden a la accion de un campo magnético
(H). Esta respuesta corresponde a la polarizacion del material generalmente
denominada magnetizacion, M. La teoria clasica del electromagnetismo escribe la

relacion entre el campo magnético y la polarizacion del material como,
M = xH Y]

Donde y es la susceptibilidad magnética del material. La susceptibilidad magnética
es una propiedad de la materia que describe como un material se comporta frente
a un campo magnético externo. Especificamente indica qué tan facilmente puede
ser magnetizado un material [30].

Segun su valor y signo, se acostumbra a clasificar a los materiales como
paramagnéticos, diamagnéticos, ferromagnéticos y antiferromagnéticos. La Fig. 1
muestra una grafica de la susceptibilidad magnética (molar) para elementos

quimicos puros.
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Fig.1 Susceptibilidad molar en funcién del nimero atémico imagen adaptada de

[31].
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Esta clasificacidon permite separar aquellos materiales cuya susceptibilidad es débil
y por lo tanto responden débilmente al campo magnético, diamagnéticos,
paramagnéticos y antiferromagnéticos, de aquellos que presentan una respuesta
fuerte o elevada al campo magnético aplicado, como es el caso de los
ferromagnéticos y ferrimagnéticos. En funcion del campo magnético aplicado los

materiales tienen una curva tipica de magnetizacioén, ver Fig. 2.

O O O O O Atomossin M A
Saramagnéiicos 8 8 8 8 8 momento magnético
00000 B i
@Q o0& Atomos con M A
A e & @ S© Q momento magnético
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% g g g g paralelamente H'
% g g g g Atomos con MA
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@ @ @ @ (D antiparalelamente H‘
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Ferrimagnéticos % % @ g ® magnéticos
3 d |
e geg -C;
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Fig. 2 Diferentes tipos de materiales segun su comportamiento magnético
adaptada de [32].

Materiales Diamagnéticos
Los materiales diamagnéticos son aquellos que presentan una deébil repulsién ante

campos magnéticos externos, generando una magnetizacion opuesta al campo

aplicado. Esta propiedad surge porque los electrones de sus atomos, al interactuar
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con el campo magnético, modifican ligeramente su movimiento orbital, induciendo
momentos magnéticos antiparalelos. El diamagnetismo es universal (todos los
materiales lo exhiben en alguna medida), pero s6lo es observable en sustancias sin
electrones desapareados, como el agua, el cobre o el bismuto. Su susceptibilidad
magnética (y) es pequefia y negativa (tipicamente del orden de 107°), lo que
significa que no retienen magnetizacion una vez se retira el campo externo. Su curva
de magnetizaciéon en funciéon del campo es una recta con pendiente negativa, ver
Fig. 2.

Materiales Paramagnéticos

Los materiales paramagnéticos se caracterizan por una atraccion débil hacia
campos magnéticos externos, debido a la presencia de electrones desapareados
en sus atomos o moléculas. A diferencia de los diamagnéticos, estos electrones
generan momentos magnéticos intrinsecos que se alinean con el campo aplicado,
produciendo una magnetizacion paralela. Sin embargo, esta alineacion es
termodinamicamente desordenada a temperatura ambiente (por agitacién térmica),
lo que resulta en una susceptibilidad magnética positiva pero pequefia (y ~103a 10
5). Ejemplos incluyen el aluminio, el oxigeno molecular (O,) y complejos de metales
de transicion como el sulfato de manganeso. Al eliminar el campo externo, estos
materiales pierden su magnetizacion. Su curva de magnetizacion en funcién del

campo es una recta con pendiente positiva, ver Fig. 2.

Materiales Ferromagnéticos

Los materiales ferromagnéticos exhiben una fuerte atraccion a campos magnéticos
externos y pueden retener magnetizacion permanente incluso después de que el
campo se elimina. Esta propiedad surge de la alineacién paralela y cooperativa de
momentos magnéticos atdmicos (dominios magnéticos) debido a interacciones de
intercambio cuantico entre electrones desapareados. Hierro (Fe), niquel (Ni),

cobalto (Co) y sus aleaciones son ejemplos clasicos, con susceptibilidades
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magnéticas positivas y muy altas (x>>1). Presentan temperatura de Curie (TC), por
encima de la cual pierden su ferromagnetismo y se vuelven paramagnéticos. En su
caso, la curva de magnetizacién en funcion del campo es no lineal y creciente hasta

un valor maximo, ver Fig.2.

Materiales Antiferromagnéticos

Los materiales antiferromagnéticos presentan una ordenacion magnética donde los
momentos magnéticos de atomos vecinos se alinean en direcciones opuestas
(antiparalelas), cancelandose mutuamente y resultando en una magnetizacion neta
aparentemente nula. Esta estructura surge debido a un acoplamiento de intercambio
negativo entre electrones desapareados de atomos adyacentes, tipicamente
mediado por interacciones superintercambio en 6xidos. Ejemplos clasicos incluyen
el 6xido de manganeso (MnQO) y el 6xido de niquel (NiO). A temperaturas por encima
de la temperatura de Néel (TN), estos materiales se vuelven paramagnéticos,
perdiendo el orden antiferromagnético. En este caso, la curva de caracterizacién en

funcién del campo es una recta con pendiente positiva, ver Fig.2.

Materiales Ferrimagnéticos

Los materiales ferrimagnéticos son una clase especial de materiales magnéticos
donde los momentos magnéticos de atomos diferentes en la red cristalina se alinean
antiparalelamente, pero debido a diferencias en la magnitud de estos momentos,
existe una magnetizacion neta no nula. Este comportamiento es caracteristico de
ferritas como la magnetita (FezO,) o las ferritas de bario/estroncio. La compensacion
incompleta de momentos surge tipicamente en estructuras cristalinas complejas con
subredes magnéticas desbalanceados (ej: sitios tetraédricos y octaédricos en
espinelas). Al igual que los ferromagnéticos, presentan una temperatura critica (de
Curie, TC), por encima de la cual se vuelven paramagnéticos. En este caso, la curva
caracteristica de magnetizacion en funcion del campo es no lineal y creciente hasta

un valor maximo, similar al de los materiales ferromagnéticos, ver Fig. 2.
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En el presente trabajo se han utilizado dos materiales magnéticos: (a) la magnetita
F304, que es ferrimagnético y aislante y, (b) el Niquel, que es ferromagnético y
conductor eléctrico.

El interés para este trabajo es la permeabilidad de estos materiales mas que su
susceptibilidad. Estas propiedades estan relacionadas. En efecto, usando las

ecuaciones del electromagnetismo clasico como,

n=po(1+x) (2)

donde: u es la permeabilidad magnética del material en (H/m), u,

es la permeabilidad del vacio (4nX10~7 H/m) y x la susceptibilidad magnética.

5.2. Textiles inteligentes

Los textiles inteligentes son sistemas inteligentes portatiles que incorporan
tecnologias capaces de recibir y/o emitir senales, responder a estimulos internos

y/o externos y adaptarse a diversas condiciones ambientales o del usuario [33].

Gracias a estas capacidades, se han desarrollado diferentes textiles para su
integracion inteligente, multifuncionalidad, mejoras de rendimiento y en algunos
casos con enfoque sostenible, permitiendo su aplicacion en areas como la
nanotecnologia, el aprendizaje automatico, la recolecciéon de energia, la
biomedicina, etc. [33, 34]. Segun su grado de funcionalidad, los textiles inteligentes

se clasifican en tres categorias [35,36]:

e Pasivos: Detectan cambios o estimulos a través de sensores integrados, pero
no sufren modificaciones.

e Activos: Ademas de detectar estimulos del ambiente o del usuario pueden
reaccionar modificando sus propiedades y estructuras o transmitiendo

senales.
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e Ultra inteligentes: Son capaces de detectar, reaccionar y se adaptarse de

manera inmediata a condiciones externas o estimulos.

Se pueden anadir ciertas caracteristicas a través de la composicion, la estructura,
acabado o adicionando otros elementos, para ello se han empleado diferentes
metodologias que van desde la integracion de hilos conductores durante o después
de la fabricacion del textil, integracion de dispositivos electrénicos como LEDs,
sensores Yy baterias, también se pueden afadir compuestos o elementos por medio
de deposicidn quimica de vapor (CVD), deposicion fisica de vapor (PVD)
coprecipitacién quimica, impresion por inyeccién de tinta, serigrafia, etc.

Por ejemplo, se han desarrollado diferentes tecnologias que se incorporan a textiles
usando compositos poliméricos conductores para monitorear electrocardiogramas
[37], sensores para la deteccidon de signos vitales como el pulso, la presion,
temperatura etc. [38-40], también se han Introducido materiales que permiten la
conductividad eléctrica para su aplicacion como blindaje electromagnético ya sea
durante la fabricacion integrando hilos conductores monofilamentos, etc., o
posteriormente anadiendo particulas metalicas y/o magnéticas por métodos fisicos
y quimicos o como recubrimiento usando polimeros conductores [41-45]. Por otro
lado, han surgido investigaciones usando piezoeléctricos integrados en las telas
debido a su capacidad de generar energia, actuar como sensores de movimiento,

absorber impacto, etc. [46, 47].

Asimismo, existe el reto de no sdlo integrar ciertas propiedades a los textiles, sino
también el hacerlos durables, lavables y capaces de resistir ciclos de tension [48],
tomando en cuenta que durante el lavado hay interacciones mecanicas, cambios
térmicos, interaccion con detergentes, etc., que pueden modificar su conductividad,
resistencia, danar reducir su funcionalidad [39, 49], por otro lado, también se han
propuesto estrategias para integrar a los textiles inteligentes en un modelo de

economia circular sustentable [50, 51].
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5.2.1. Metamateriales

Los metamateriales son estructuras homogéneas con composiciones inusuales y
arreglos estructurales sintéticos [52], con ciertas caracteristicas fisicas como indices
de refraccion negativos, cambios de la polaridad de la onda incidente, valores de la
permeabilidad y permitividad negativos a ciertas frecuencias [53, 54] que les dan
propiedades electromagnéticas, acusticas o mecanicas [55]. Para ello se han
empleado diferentes técnicas para su fabricacion como la fotolitografia, litografia
con mascara de sombra y blanda, la superred de pilares verticales, la polimerizacion
multifotonica, la galvanoplastia en multiples capas, la impresion por inyecciéon de
tinta, etc., [56].

Ya que generar superficies con formas o regiones periddicas y una composicion de
materiales metalicos, no metalicos, dieléctricos, etc., permite la manipulacién de
ondas electromagnéticas [53] evitando su propagacidon en ciertas direcciones o
impedir su transmisidn [57], debido a esto se tiene un especial interés en aquellos
materiales que de acuerdo con su estructura artificial periddica se pueda generar
una banda prohibida electromagnética (EBG) también denominada banda prohibida
foténica (PBG).

5.2.2. Materiales funcionales aplicables a textiles

La idea de generar un metamaterial para su potencial uso como PBG requiere de
una disposicion donde las areas generen un alto contraste en las propiedades
electromagnéticas [58]; ademas, las dimensiones deben ser de una fraccion de la
longitud de onda [53]. Por ello, se optd por utilizar tintas comerciales y caseras.
Ambas fueron seleccionadas por su capacidad de adherirse al textil, mantener sus
propiedades fisicas, ser flexibles, resistir a la deformacion y formar capas uniformes
sobre el sustrato [59].

Como base de una tinta el uso de elastdmeros es una alternativa practica y de bajo

costo, ademas al ser un material elastico y viscoso compuesto por cadenas
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poliméricas unidas por fuerzas intermoleculares débiles, poseen caracteristicas
como la capacidad de expandirse sin deformarse, aunque poseen una resistencia
débil [60], por otro lado, al ser materiales estables pueden usarse para encapsular

materiales sin modificar sus propiedades.

5.3. Fundamentos electromagnéticos

Los efectos de gap fotdnico siguen de la interaccion de las ondas electromagnéticas
con la materia, por lo que a continuacién se hace una revisién de los puntos mas
relevantes.

En los cristales foténicos, tanto la impedancia de onda como el indice de refraccion
desempenfan roles cruciales que determinan las propiedades opticas del cristal,
particularmente en la formacion de bandas prohibidas foténicas (band gaps) y en el
comportamiento de la propagacion de la luz. El indice de refraccion dicta como se
refracta y refleja la luz en las interfaces entre materiales, influyendo en la capacidad
general de la estructura para controlar la luz. Por otro lado, la impedancia de onda
gobierna la reflexion y transmisién de la luz en estas interfaces, afectando la

intensidad de los modos defectuosos y el ancho de las bandas prohibidas fotdnicas.

Cuando una onda electromagnética incide en un material ocurren tres fendmenos:
Reflexion, Absorcidon y Transmision, la relacion entre las cantidades se expresa
como A+ R+ T = 1, donde cada variable representa la fraccion de la energia total
incidente de un medio 1 a un medio 2 [61]. Por otro lado, la energia de la onda
incidente se distribuye en tres componentes: energia reflejada, energia absorbida y

energia transmitida, ver Fig.3.
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a) Incidente

e
reflejada

Fig. 3 Fenomenos de (a) reflexion y transmision de una onda incidente, (b)
reflexion (R), absorcién (A), Reflexion interna (R21) y Transmisién (T) de un medio

1 a un medio 2 (T12) y viceversa (T21) de una onda electromagnética.

Conforme la onda viaja en el material, los diferentes procesos de pérdidas de
energia dan lugar a la energia absorbida, lo cual resulta en una disminucion
progresiva de la energia que transporta la onda teniendo una disminucién de su
amplitud, ver Fig. 3 (b). Finalmente, la energia restante, es decir, no absorbida, es
transmitida del medio 2 al medio 1 (T27). Adicionalmente, parte de la energia no
absorbida sera también reflejada hacia el interior del material (reflexion interna)
(R21).

Estos efectos de reflexidn, absorcidén y transmision y las propiedades del material
dependen de las propiedades del material, especificamente de su permitividad (¢)
y permeabilidad (x) que determinan como es la respuesta del material a los campos
eléctrico (E) y magnético (H).

La teoria electromagnética clasica establece que, en respuesta a la accion de un
campo eléctrico (E) o magnético (H), el material se polariza. Para un dieléctrico,
esta polarizaciéon es P y para el caso magnético es M (también llamada

magnetizacion) y el grado de polarizacién que alcanza el material esta dado por,

P =¢gox.E 3)
M = y,H (4)
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Donde ¢, es la permitividad del vacio mientras que y. y x,, son las susceptibilidades
eléctrica y magnética, respectivamente. Las susceptibilidades, y. y xm son
propiedades intrinsecas y caracteristicas del material, por lo tanto, éstas son las que
determinan como es la respuesta del material a un campo aplicado (E o B). El
material polarizado produce un campo, el cual se superpone con el aplicado, por lo
que el campo total en el espacio es la suma de ambos, esto lleva a las siguientes

ecuaciones macroscopicas del electromagnetismo,

D=¢E+P=¢e,(1+y.)E=¢E (5)
B =puy(H+M)=po(1+xm)H = uH (6)

donde D es el vector de desplazamiento eléctrico, B es la induccion magnética y u,
es la permeabilidad magnética del vacio. Estas ecuaciones describen los campos
totales (desplazamiento e induccién) que incluyen la contribucién de la polarizacion
del material, cuyas propiedades intrinsecas (y especificas) estan dadas por su
permitividad () y permeabilidad (u).

Los campos pueden ser DC o campos quasiestaticos, cuando el material se polariza
y esta en fase con el campo, y campos AC cuando son variables en el tiempo, es
decir, la polarizacién del material varia tratando de seguir al campo. Esta variacion
continua de la polarizacién por procesos disipativos, es decir, pérdidas de energia
debido diversos procesos de relajacidén, asi como de interaccion con el entorno,
dipolos vecinos, asi como la red cristalografica. Como resultado, se produce un
desfasamiento entre la polarizacion y el campo aplicado.

En un material, se presentan varios procesos mediante los cuales se disipa la
energia de la onda en forma de calor y a estos se les llama perdidas. Por lo que la
descripcion de los efectos de polarizacion y de pérdidas de energia se hace

escribiendo la permitividad y la permeabilidad como cantidades complejas:

e= ¢ —j&" (7
p=p —ju (8)
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En ambos casos, la parte real (¢', u') corresponde a la capacidad del material para
polarizarse en respuesta al campo externo, los cuales son procesos conservativos.
La parte imaginaria (¢", u" ) esta asociada con las pérdidas en el material debido a
la absorcion y la dispersién de la energia de la onda electromagnética. Cuanto
mayor sea la parte imaginaria, mayor sera la pérdida de energia y, por lo tanto,

menor sera la eficiencia del material para transmitir la onda electromagnética.

Ademas de las pérdidas dieléctricas y magnéticas relacionadas con procesos de
polarizacion, existen también las pérdidas eléctricas relacionadas con la
conductividad (resistividad) del material. Estas estan relacionadas con pérdidas en
forma de calor debido a corrientes eléctricas (efecto Joule). Recordando que la
densidad de ] esta dada en funcion de la conductividad del material (o) y el campo
eléctrico tal que ] = oE. Para tomar en cuenta las pérdidas eléctricas, se agrega un
término a la permitividad compleja, Ec. (5), de manera que la permitividad total se
escribe como,
jo

= e+l 9
& 5"'0) 9)

donde w = 2xf es la frecuencia angular.

Para determinar qué tan disipativo es un medio, se utiliza la tangente del angulo de
desfasamiento & entre el campo aplicado (E, H) y el vector de polarizacion
(P,M o D,B) y se define como el cociente entre la parte imaginaria (disipativa) y la

parte real (reactiva), de la permitividad &, y de la permeabilidad 6, donde

€

tand, = 7 (10)
Mll

tand, = ? (11)

En un material dado se pueden presentar efectos dieléctricos y magnéticos o alguno
de los dos, de manera que las pérdidas pueden ser de ambos tipos, por lo que las

pérdidas totales se pueden escribir como,

28



tand =tand, +tanf, (12)

A partir de la definiciéon, vemos que sitan §; = 0, (¢" < €") el material es casi ideal o
presenta pérdidas minimas. Al contrario, si tan §; > 0, el material presenta pérdidas
significativas. Asi mismo, si §; es pequefio, implica que el vector de polarizacion
esta en fase con el campo aplicado y cuando §; es grande, el desfasamiento entre

la polarizaciéon y el campo aplicado es grande debido a la disipacion de energia.

Por su parte, la energia asociada con la amplitud se describe usando los
coeficientes de reflexion, absorcidn y transmision. Estos coeficientes a su vez se
expresan comunmente en términos de la impedancia. La impedancia caracteristica

(Z) de un medio (para ondas planas) esta dada por,

E [u
7= == £ 13
B . (13)
7 = ?zwm (14)

Z, es la impedancia en el vacio. Para una onda que viaja de un medio 1 con hacia
un medio 2 con impedancias caracteristicas Z; y Z,, respectivamente, los
coeficientes de reflexion R y transmision T con T =1 —R estan dados por las

siguientes expresiones,
Zy =274

R = 15
Z, + 7, (15)
27, >
Z,+ 7, (16)

De aqui vemos que la cantidad de energia reflejada y transmitida depende de la
diferencia de impedancias de los dos medios. En particular, para un material
absorbente ideal, la reflexion debe ser cero, lo cual ocurre cuando las impedancias
de los dos medios son iguales, Z, = Z;, y por lotanto R =0y T = 1. En cualquier

otro caso (Z, + Z,) se tiene que R # 0. A partir de estas ecuaciones y conociendo
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la amplitud de la onda incidente, E,, la amplitud de la sefal reflejada es E, = RE, y

la correspondiente a la sefal transmitida es E; = TE,,.

En cuanto a la onda electromagnética transmitida, su propagacion a través del
medio esta condicionada por las propiedades del material, en este caso, la
permitividad y permeabilidad complejas. En un medio absorbente, la energia es
disipada en forma de calor mediante diferentes procesos de pérdidas, lo cual resulta
en la atenuacion de la onda conforme ésta se propaga en el material.

La constante de propagacion (y) es un parametro fundamental que describe como
una onda electromagnética se propaga en un material, teniendo en cuenta tanto su

atenuacion como su fase. Esta constante aparece en la funcion de onda,

E = Eje/(@t-v?) (17)

La constante de propagacion compleja se escribe de manera general como,

y=a+jB (18)

donde a es la constante de atenuacién y representa la pérdida de energia de la
onda debido a la conductividad u otros mecanismos de disipacion. Por su parte 8
es la constante de fase y determina como cambia la fase de la onda a medida que

se propaga. En la practica, la cantidad que se analiza es la constante de atenuacion,

2
Vanf \/ (w'e" — e+ (u'e" — e + (We" — p'e)? (19)

c

a =

De acuerdo con lo anterior, las propiedades de absorcion de un material se basan
en el analisis de la parte real e imaginaria de la permitividad y la permeabilidad, asi
como en la tan §, Ec. 12, para identificar diferentes procesos de pérdidas en funcion
de la frecuencia. Por otra parte, las propiedades de absorcion se caracterizan

mediante las pérdidas de retorno y la constante de atenuacion, Ec. 19.
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5.4. Ondas electromagnéticas (microondas)

Dentro del espectro electromagnético, las microondas se localizan entre el infrarrojo
y las ondas de radio, ver Fig. 4, con frecuencias en la region de 10° Hz hasta 3x10"!
Hz y a longitudes de onda de 100 cm a 1mm [62, 63].

Las microondas son ondas electromagnéticas transversales, en donde los vectores
de campo eléctrico y magnético son ortogonales entre si y perpendiculares a la
direccion de propagacion. Aligual que otras ondas electromagnéticas, al interactuar
con el medio experimenta fendmenos de transmision, reflexion, difraccion,
interferencia y polarizacién. Ademas, puede ser atenuada por efectos de absorcion
y dispersion.

Debido a sus propiedades, las microondas tienen diferentes aplicaciones como su
uso en: radares, controles remotos, sefales telefénicas, hornos de microondas,

comunicaciones, dispositivos inalambricos, etc. [64, 65].
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Fig.4 Espectro electromagnético [28].
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5.4.1. Ondas estacionarias

Una onda estacionaria es un caso particular de interferencia de tipo constructiva
entre una onda incidente y una onda reflejada. Cuando una onda incide en un medio
como se muestra en la Fig. 5 (a) parte de la onda es reflejada y la otra es transmitida,
(b) si las onda incidente y reflejada tienen la misma frecuencia y fase, pero en
direccion de propagacion opuesta ocurre una superposicion coherente, (¢) dando
lugar a una onda estacionaria que no se propaga a través del material.

Cuando este fendmeno ocurre en un medio periddico con interfases de distinta
permeabilidad magnética, se puede formar una banda prohibida de frecuencias, es
decir, una region del espectro en la que las ondas no pueden propagarse. Este
comportamiento es analogo al de los semiconductores, donde existen bandas de
energia prohibida que impiden el paso de ciertos niveles energéticos para los

electrones.

a) Onda incidente “
b) Ondas reflejadas
c) Onda resultante

Fig. 5. (a) Onda incidente en un medio periddico, (b) Parte de la onda es reflejada
y esta en fase con la onda incidente generando una interferencia constructiva, (c)

Generacion de una onda estacionaria [66].
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5.5. Band Gap Fotoénico

Un band gap fotonico (PBG), es un rango de frecuencias de ondas
electromagnéticas que no pueden propagarse en ninguna direccién. En 2003 Siglas
et al. demostraron que este efecto se debe a un cambio en la permeabilidad
magnética (u) y la permitividad eléctrica (¢) y cuando ambas son maximas en un
mismo material el PBG tiene a desaparecer [67], por otro lado, Kee et al.

experimentalmente demostraron que el PGB aparece al haber variaciones

periodicas de la impedancia <Z = /“/g) [68].

Se habia mencionado que cuando una onda electromagnética incide en un material
hay reflexion, absorcion y transmision, en particular nos interesa la reflexion en las
interfases. Considerando el caso en donde hay una variacion de la impedancia en

un sistema de N secciones [69], ver Fig.6, el coeficiente de reflexion esta dado por:

r—Zf_SO 20

° 7 Zs+50 (20)
Z,—7
p 'f

1= (21)
Zp+Zf

Donde Z, es la impedancia del sustrato, Z; es la impedancia del sustrato-materia,
se infiere que Tiqr = —T1,liimpar =Ty Iy =T,. Si consideramos todas las

secciones impares, entonces la reflexién total estara dada por:

=T, + e 29+ +Tye 2? (22)

Donde 6 es la longitud de la celda, si se mantiene constante y se desprecia la parte

imaginaria se obtiene una expresion analitica de la impedancia,
sin((N — 1)8)

'l = (2T, sin(N8) + I
T 0 sin(N6) 1 0s 0

(23)
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Fig. 6 Variacion de la impedancia en un sistema de N secciones de longitud 6, con
una impedancia de entrada de 501 y I; coeficiente de reflexion en las interfases
[69].

De acuerdo con la bibliografia se ha demostrado que los materiales con periodicidad
tienen un comportamiento como PBG [70], este estudio se ha realizado para
estructuras con nanoalambres para variar la impedancia usando materiales
ferromagnéticos teniendo una resonancia ferromagnética en las frecuencias de
microondas [71]. EI modelo se basa en la similitud de la respuesta en frecuencia
entre una rendija de Bragg y una estructura PBG unidimensional, ver Fig.7,

alrededor de sus frecuencias centrales.

Polimero

Nanoalambres

Capa metalica N -'4/
—

Fig. 7 Linea de transmision microstrip sobre estructura PBG, imagen adaptada de

[71].
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c c

fe= A_C = 2[np(a—d)+nyd| (24)

Donde A, es la longitud de onda en el centro de absorcion, c es la velocidad de la
luz en el vacioy n; = \/ﬁ es el indice de refraccion de los materiales alternados
i =p,f, siendo €; y y;la permitividad y la permeabilidad relativas de los materiales,
a la longitud de del periodo y d es el ancho de las secciones magnéticas.

Laso et al. [72] retomando a Zhang et al. plantean que cuando se tiene dos
materiales con n, yn; y espesores a—d y d respectivamente, el indice de

refraccion efectivo sobre el periodo a es:

ny(a—d)+nrd
Nefp = % (25)

Corresponde al valor geométrico de en la direccidn de propagacion, De la condicion
de Bragg
AC = Zaneff (4)

Usando la relacion entre frecuencia y longitud de onda f, = , en el caso

Zaneff
particular cuando el espesor de los materiales es igual, es decir a = 2d, entonces

se tiene que,

c

fe= (26)

a(np+nf)

De este analisis vemos que el indice de refraccién determina principalmente cémo
se refracta y refleja la luz en las interfaces entre materiales, mientras que la
impedancia de onda gobierna el grado de reflexion y transmision en estas interfaces.
Ambas propiedades son esenciales para comprender y disefar cristales fotonicos,
particularmente para controlar la formacién de bandas prohibidas fotonicas y el
comportamiento de la luz dentro de estas estructuras. Asi mismo dado que ambas
propiedades son funcién de la permitividad y la permeabilidad, el disefo de
materiales con band gap foténico es realizable mediante estos parametros. En el
presente trabajo, se ha empleado la permeabilidad magnética como parametro para

inducir el gap foténico.
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6. Materiales y Métodos

Para la fabricacién de muestras se usaron dos metodologias, la sintesis directa e

incorporacion de tintas en los textiles:

e Sintesis por el método de coprecipitacion quimica: Para la sintesis de
magnetita se ocuparon los reactivos: cloruro férrico hexahidratado
(FeCls.6H20), hidroxido amonio (NH4OH) 28-30% de Sigma-Aldrich, cloruro
ferroso tetrahidratado FeCl2.4H20 de Baker Analyzed Reagent, agua

destilada, etanol, cera de abeja, parafina y como sustrato tela 100% algodon.

e Tintas: Se us6 un primer magnético de Sayer, pintura conductora de niquel
(MG-Chemical super shield #841AR-340G), magnetita mineral, polvos de
niquel <50 pm, 99.7% (Sigma-Aldrich CAS 266981), 6xido de hierro (Il, IIl) <
5 um, 95% (Sigma-Aldrich CAS 1317-61-9), elastomero EcoflexTM 00-30
(Smooth-On) y tela 100% algodén.

6.1. Sintesis de magnetita por el método de

coprecipitacion quimica

El método de coprecipitacion quimica consiste disolver sales metalicas en relacion
molar 2:1 y un agente precipitante en una solucion [73], siendo un método eficaz
para la obtencion de nanoparticulas cuya distribucién de tamano depende de
factores cinéticos [74], sin embargo, se puede controlar otros factores como el pH,
flujo de gas, precursores, la temperatura etc., durante la sintesis para modular el
tamafno [73].

Para este trabajo, se disolvié simultaneamente en 50 ml de agua destilada 5.9 g de
FeCl3*6H20 0.1 M y 1.988 g de FeCl224H20 0.1 M, ver Fig.8 (a), después ambas
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soluciones fueron mezcladas en agitacion constante a 350 rev/min por 5 minutos,
ver Fig.8 (b); posteriormente, se anexd por goteo NH4OH hasta alcanzar un pH=10
y se continud agitando por 30 min, ver Fig.8 (c), pasado ese tiempo se coloco un
iman debajo del vaso de precipitado para que decantaran las particulas magnéticas,
ver Fig.8 (d). Se realizaron lavados a fin de retirar los subproductos de la sintesis,
para ello, se retiré el excedente de agua con una pipeta, después se anexo 50 ml
de agua destilada y se agité con una varilla de vidrio, este proceso se lleva a cabo
hasta obtener un pH neutro, ver Fig. 8 (e). Las particulas obtenidas fueron

suspendidas en etanol en un frasco ambar.

(@) (b)

(d) (e

erannt.

Fig. 8 Sintesis de magnetita por el método de coprecipitacion quimica.
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6.1.1. Adaptacion del método de coprecipitaciéon en textil

El método de coprecipitacion fue adaptado para su depdsito en textiles, para ello se
uso tela 100% algododn, la cual fue lavada con agua destilada y jabdn, después de
seco en un horno a 70°C por una hora, para la sintesis se siguido la misma
metodologia descrita anteriormente, pero incrementando la concentracion molar de
las sales de hierro para tener una solucion sobresaturada garantizando la absorcion
en todas las fibras de la tela.

Se ocuparon 3.37 g de FeClz*6H20 0.5 M y 1.24 g de FeCl2¢4H20 0.25 M, se cortd
un cuadro de tela de dimensiones 7.3x7.3 cm aproximadamente 1 g de tela (7.3x7.3
cm), ver Fig. 9 (a), fue agreda en la solucién y se dejé remojar por 72 horas para
que quedara impregnado de los precursores, una vez realizados los lavados sé
retird la tela y fue enjuagada bajo un flujo constante de agua destilada hasta retirar
el excedente de particulas de magnetita y se dejo secar a temperatura ambiente,
ver Fig. 9 (b), posteriormente se pas6 un iman sobre la tela para comprobar la

obtencién de un textil magnético, ver Fig. 9 (c).

a) b) c)

Fig. 9 (a) Tela 100% algodon previamente lavado, (b) obtencion de tela
magnética por el método de coprecipitacién quimica y (c) comprobacion rapida

con un iman de crecimiento de cristales de magnetita sobre tela de algodon.
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6.2. Batik

El Batik es una técnica que consiste en la aplicacion de cera caliente en tela antes
de ponerla en contacto con tinturas, debido a la incorporacion de la cera en ciertas
zonas, estas no pueden tefirse logrando generar patrones controlando el tefiido de
la tela [76]. Uno de los objetivos de este trabajo es poder generar patrones
periodicos con regiones alternas de magnetita y solo tela, ademas de variar el ancho

de banda, ver Fig. 10.

AN
RN TR

Fig. 10 Patron periodico alternando zonas con y sin material magnético.

Para las primeras pruebas se preparé una mezcla de 70% cera de abeja y 30%
parafina, que se colocaron para formar bandas periédicas de 1 cm de ancho y 0.5
cm, una vez endurecida la tela sé llevo a cabo el proceso de sintesis de magnetita
siguiendo el proceso descrito previamente. El excedente de cera de abeja se retird
usando papel absorbente y con ayuda de una plancha a temperatura baja, se
hicieron varias pasadas hasta retirar por completo y posteriormente se lavdé con

agua destilada y se dejé secar a temperatura ambiente.
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6.3. Serigrafia

La serigrafia es una técnica que consiste en transferir imagenes trazadas en una
plantilla sobre una malla con tinta a una superficie [77]. La idea de usar esta técnica
surge de poder controlar la deposicidn de tintas sobre la tela manteniendo bordes
uniformes, para ello se hizo una adaptacién y se trazé el disefio de plantillas con un
patrén periddico en el software mDraw y se cortaron sobre etiquetas autoadhesivas
con ayuda de una cortadora laser XY Plotter V2.02, ver Fig. 11. La tela previamente
lavada, fue colocada sobre una superficie plana y se coloco la etiqueta, para su

posterior aplicacion de las diferentes tintas.

L "

i

» commm—

Fig. 11 Fabricacion de moldes para serigrafia con cortadora laser sobre etiquetas

autoadheribles.
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6.3.1. Tintas comerciales

Se usaron tintas comerciales: primer magnético (Sayer) y una pintura conductora
de niquel (MG Chemicals) en aerosol, las cuales cuentan con propiedades
magnéticas y/o conductoras que son faciles de aplicar sobre la tela sin degradarla.
Para su aplicacién sobre la tela, se coloco una cantidad de la tinta sobre la etiqueta
y con ayuda de un portaobjetos de vidrio se distribuy6 sobre toda la superficie y se
retird el excedente, posteriormente se dejo secar y se retird la etiqueta.

Para la pintura en aerosol de igual manera, se colocé la etiqueta sobre la tela y
siguiendo las indicaciones del fabricante a una distancia de 30 cm de separacion
entre la boquilla y la superficie de la tela, se aplicaron dos capas después se dejo

secar al aire libre.

6.3.2. Elaboracion de tintas a base de elastomero y dispersion

de polvos

Se ocuparon polvos de niquel y 6xido de hierro (Il, 1ll) que fueron mezclados por
separado en una silicona catalizada con platino comercial (Ecoflex™00-30) [78], se
prepararon 3 concentraciones de 20%, 40% y 60% para cada tinta, mezclando 0.5
g, 1.33 g y 3 g respectivamente en 2 g de Ecoflex™00-30, el cual se prepard
siguiendo las indicaciones del fabricante, por otro lado, las etiquetas se colocaron
sobre la tela de algodon y se cubrié con un poco de cinta alrededor de la misma
para evitar el paso de la tinta en otras zonas, ver Fig. 12 (a), para la aplicacion de
la tinta se coloco un poco de tinta sobre la cinta y con ayuda de un portaobjetos de
vidrio y se distribuyd sobre la seccién de tela, ver Fig. 12 (b), se hicieron de dos a
tres pasadas hasta cubrir todas las rendijas y retirar el excedente, posteriormente

se dejo secar la a temperatura ambiente y se retiraron las etiquetas, ver Fig. 12 (c).
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(b)
Fig. 12 Preparacion de muestras usando la técnica de serigrafia sobre tela de

algodon (a) Preparacion de la tela, (b) aplicacion y distribucion de la tinta sobre la

superficie del molde y (c) secado de la muestra a temperatura ambiente.
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7. Caracterizacion

La caracterizacion de las muestras se realizd en dos partes, primero la
caracterizacion elemental de los materiales usados y posteriormente se busco la

presencia del efecto de Band Gap Fotonico.

7.1. Microscopia Electrénica de Barrido

La técnica de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) se usé para observar la
distribucion del material sobre la tela de algodén y verificar la homogeneidad en la
interfase material-tela, ademas se realizd6 Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS). El microscopio que se utilizé fue el FEI-ESEM Quanta FED-250.

Para la preparacion de las muestras, se colocaron sobre un pin de aluminio con
cinta de carbono, para las muestras no conductoras en la superficie, se realizé un

recubrimiento de oro (=30 s, 1=40 mA), ver Fig. 13.

Fig. 13. Recubrimiento de muestras con oro.
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7.2. Difraccidon de Rayos X

Se realizé Difraccion de rayos X (DRX) para la identificacion de las fases presentes
en los materiales utilizando un difractdmetro de rayos X Rigaku SmartLab, con
radiacion Cu Ka (A = 0,154 nm) a una velocidad de barrido de 1°/min en el rango
angular de 10 a 90 20 grados. Las posiciones de los picos de las estructuras

cristalinas se identificaron a partir de la base de datos ICDD-PDF-4 + 2015.

7.3. Propiedades magnéticas

Para obtener los ciclos de histéresis del comportamiento magnético de las muestras
se hizo uso el Sistema de Medicién de Propiedades Fisicas (PPMS) de la firma
Quantum Design Inc. tipo “cryogen-free” modelo DynaCool, se usé un rango de

campo magnético de +/- 2 Tesla a temperatura ambiente (300 K).

7.4. Maquina de pruebas de doblados

Se realizaron dobleces a la tela usando la maquina de pruebas de doblados del

laboratorio “El oro” del IPICYT, 1000 veces en un tiempo de 24.39 minutos.

7.5. Analizador de Redes Vectoriales

Para la medicién de absorcion de microondas se utilizé un analizador de redes
vectoriales (VNA) marca LeCroy SPARQ LCRY2902N06414, con un rango de
frecuencia de 10 MHz a 40 GHz.

En la medicién de espectros de absorcion se usa una guia de onda tipo stripline,
éste consiste en un plano conductor, llamado plano de tierra, sobre el cual se coloca

la muestra (en este caso la tela con material magnético, y sobre ésta se coloca una
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banda delgada conductora (stripline). El plano de tierra y la stripline se conectan al

VNA con conectores coaxiales, como se muestra en la Fig. 14.

VNA
o0
o0

Stripline
\ , = Lo

Plano conductor

Fig.14 Arreglo experimental para la medicion de espectros de absorcion en textiles

con un arreglo periodico.

El VNA lanza una seial electromagnética hacia la muestra (DUT del inglés Device
Under Test) a una frecuencia constante y realiza dos operaciones: primero en el
modo hacia adelante (forward) en el que mide la potencia reflejada y transmitida
cuando la senal va del puerto 1 al puerto 2. El segundo paso, modo retroceso
(return) hace lo mismo, pero cuando la sefal viaja desde el puerto 2 al puerto 1.
Esta operacion se repite para cada frecuencia y en nuestro caso, las frecuencias

empleadas van desde 10 MHz hasta 40 GHz a pasos de 25 MHz.
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Puerto 1 Puerto 2

Incidente S, Transmitida
a) e | DUT | [ b,
Sentido
directo S1 Reflejada
b, 11 ) Zo a =0
S, Transmitida Incidente
b, _: DUT a,
Sentido
a, =0 Z, S, Reflejada inverso

b,

Fig. 15 Esquema de funcionamiento de VNA

Las mediciones que arroja el sistema son los coeficientes de reflexion y transmisién
para los modos hacia adelante y retroceso. Estos coeficientes se conocen como los
parametros S. Su correspondencia con el modo de medicidn usado para obtenerlas
se muestra en la Fig. 15. En este caso, se tienen cuatro coeficientes S, que son el
S11, S12, S21 'y S22. El primer subindice indica el puerto del cual se emitié la sefal y
el segundo corresponde al puerto donde se midié la sefial proveniente de la
muestra. Asi, el S11 corresponde a la sefial emitida del puerto 1 y que midié la sefal
proveniente de la muestra en el mismo puerto 1, lo que corresponde a la reflexion
de la onda. El puerto S12 corresponde a la sefal emitida en el puerto 1 y que mide
la senal proveniente de la muestra en el puerto 2, es decir, corresponde a la
transmision. Para el caso de las sefiales emitidas desde el puerto 2, S21 y S22, el
significado es el mismo. Por lo que subindices diferentes corresponden a la sefal
transmitida y subindices iguales corresponden a la senal reflejada. En nuestro caso,

nos interesamos en la transmision de la senal a través de la muestra.
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8. Resultados

8.1. Sintesis y caracterizacidén de patrones magnéticos

obtenidos por coprecipitacion y técnica de Batik.

Uno de los primeros objetivos era sintetizar nanoparticulas de magnetita localizada
tenido zonas alternadas con y sin material magnético, por ello surgio la idea de usar
cera de abeja para poder generar una barrera tipo hidrofébica en ciertas regiones
en donde las fibras no interaccionarian con la solucion de sales y con el agente
precipitante, en las zonas sin cera de abeja los cristales de magnetita crecerian
sobre las fibras mantenido sus propiedades magnéticas, ver Fig. 16. Sin embargo,
se observd que no se lograron obtener franjas periddicas bien delimitadas en los

bordes, ver Fig. 17.

Fig. 16 Comprobacion rapida con un iman de crecimiento de cristales de

magnetita sobre tela de algodon.
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Fig. 17 Muestras sintetizadas sobre tela de algodon por el método de
coprecipitacion quimica, alternando zonas con y sin material magnético con
anchos de 1 cmy 5 mm.

Si bien se realizaron varios intentos para evitar los defectos en las interfases no
se logré generar patrones periodicos como se prendia en toda la tela, aunque se
identificaron algunas zonas en dondé el recubriento con cera fue eficiente.
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8.1.1. Microscopia Electrénica de Barrido

De las muestras obtenidas por el método de sintesis, se observé que en algunas
regiones en la interfase se tenia un crecimiento controlado de la magnetita, sin
embargo, las micrografias de SEM mostraron que en las interfases y zonas con cera
se tenia la formacion de cristales de magnetita, ver Fig. 18 (a) En la zona A se tiene
la regién donde se deseaba tener el material magnético y al hacer un analisis EDS,
ver Fig. 18 (b), se encontraron los elementos de Fe y O correspondientes a la
magnetita, por otro lado, el C se le puede atribuir como una contribucion de la fibra
de algodén. Por otro lado, en la zona B, ver Fig. 18 (c), se observan puntos brillantes
que se le atribuyeron al Fe, sin embargo, al hacer el analisis EDS el pico de
intensidad de Fe no esta presente lo que indica que la proporcion en peso de este

elemento es muy baja respecto a los otros elementos como C y O.
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Intensidad (cuentas)

Intensidad (cuentas)

Elemento %Peso %Atomico
CK CK 45.4 58
(0]:4 38 37
OK ALK 1.2 1
Fe k 15 4

0
Energia (KeV)
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oK 42 35
ALK 2 1

- ' h Vi Energia (KeV)
Fig. 18 Micrografias de electrones retrodispersados a) Interfase de Zona A y Zona

B, b) Zona A y espectro EDS y c) Zona B y espectro EDS y analisis quimico
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elemental.

También se observo que el crecimiento de cristales de magnetita tenia una
disposicion y tamafios no homogéneos, esto puede deberse a que al anexar el
agente precipitante (NH4OH), no caia uniformemente sobre todas las fibras dejando
regiones con una menor concentracion de éste y por fuerzas electromagnéticas y
de Van Der Waals los nucleos tendieron a aglomerarse [79] formando cristales mas

grandes en algunas fibras, ver Fig. 19.

Fig. 19 Micrografia de electrones retrodispersados donde se observan los cristales

de magnetita (zonas brillantes) sobre fibra de algodén.

8.1.2. Difraccion de Rayos X

El analisis DRX resulté fundamental para confirmar que el proceso de sintesis se
llevé a cabo correctamente y que se obtuvo el material cristalino bajo condiciones
estandar de presion y temperatura, ademas de un material con una alta pureza de

particulas de magnetita [80].
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Para llevar a cabo el analisis fueron usadas las particulas del material que no se
adhirieron a la tela de algodon, las cuales se secaron en una parrilla a T= 60°C por
1 hora. De acuerdo con los resultados, se encontrdé que se tenian picos de difraccion
simétricos, bien definidos e intensos correspondientes a la magnetita (JCPDS file,
No. 00-011-0614) [81] que tiene una estructura cristalina tipo espinela cubica
centrada en las caras [82, 83], los planos (11 1),(220),(311),(400),(422), (5

11),(440),(533)y(622), ver Fig. 20, estan asociados a una fase de magnetita
[70, 84].

(311)

Intensidad (u.a)

20 40 60 80 100
20 (deg)
Fig. 20 Patron de difraccion de la magnetita sintetizada por coprecipitacion

quimica (JCPDS file, No. 00-011-0614).

Cabe resaltar que en la sintesis de la magnetita no se tenia como un objetivo
controlar el tamafo del cristal y la dispersion de particulas para evitar la
aglomeracién de estas, por lo que no se variaron parametros como el tiempo de
reaccion, la temperatura, pH, etc., los cuales, de acuerdo la bibliografia, pueden
cambiar el tamafio del cristal, morfologia o modificar algunas de sus propiedades
fisicas [74,80].
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8.1.3. Propiedades magnéticas

El ciclo de histéresis de las particulas de magnetita sintetizada es un ciclo bien
definido caracteristico de un material magnético suave, ver Fig. 21, con una baja
coercitividad 2 Oe y una remanencia de 5% y una magnetizacién de saturacion es

de 46 emu/qg, este valor esta en el rango tipico reportado para nanoparticulas [85].

B
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o
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Momento (emu/g)
N
o o

1
B
')

T

20 10 0o 10 20
Campo magnético (KOe)

Fig. 21 Ciclo de Histéresis de la magnetita sintetizada por el método de

coprecipitacion quimica.

Esta metodologia para generar patrones periddicos en la tela de algodén fue
descartada si bien se logré la sintesis de particulas de magnetita en la tela, se
tuvieron dificultades para generar interfases homogéneas entre las secciones con y

sin material magnético, por ello se optd usar otra técnica.
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8.2. Serigrafia en tela usando tintas comerciales

Con el método de serigrafia se lograron obtener muestras con dimensiones
menores a los 2 mm a diferencia de las muestras con la técnica de Batik en donde
el ancho de bandas minimo era de 5 mm, ademas con esta técnica se lograron

obtener bodes homogéneos en las interfases del material magnético.

8.2.1. Primer magnético comercial

Para las primeras muestras se tom6é como referencia la longitud del periodo
reportado por Saib A et al., en donde a=2d, con d1=1.538 mm y d2=1.818 mm, ver
Fig. 22.

Fig. 22 Primer magnetico depositado por el método de serigrafia sobre tela de

algodon con d=1.538 mm

8.211. Microscopia Electronica de Barrido

El primer magnético tiene un contenido de algunos compuestos como aglutinantes,

estos son facilmente retirados con una serie de lavados de agua destilada dejando
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solo las particulas magnéticas, las cuales se precipitaron usando un iman debajo
del vaso de precipitado, posteriormente se dejaron secar a temperatura ambiente.

De acuerdo con las micrografias de SEM, se observo que la morfologia del material
correspondia a prismas irregulares dispuestos sobre toda la superficie de la tela, ver
Fig.23, a diferencia de la sintesis directa en tela, en ésta se observan cristales de
mayor tamafno distribuidos sobre las fibras en una capa gruesa no homogénea,
donde algunas fibras no quedaron del todo cubiertas. Al realizar el analisis EDS se

obtuvo que los elementos presentes eran Fe y O.

Fe k

Elemento %Peso %Atomico
GK 14 34
QK 19 33
Fek 67 34

Ok

Intensidad (cuentas)

C Fe k
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Energia (KeV)

Fig. 23 Micrografia de electrones retrodispersados del primer magnético marca
Sayer sobre tela de algodon obtenida por SEM, espectro EDS y analisis quimico

elemental.

8.2.1.2. Difraccién de Rayos X

De acuerdo con del analisis EDS se sospechaba que el material magnético presente
correspondia a un 6xido de hierro, magnetita o la presencia de mas de una fase
como la hematita y maghemita por lo cual el andlisis de DRX fue necesario.

Del espectro obtenido, ver Fig. 24, se tienen picos bien definidos, simétricos e

intensos lo que indica que se trata de un material cristalino, ademas al hacer la
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comparacion con la base de datos se encontré que el material correspondia a la
magnetita (JCPDS file, No. 96-900-6922), y que soélo tiene una fase cristalina [86].
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Fig. 24 Patron de difraccion del primer magnético marca Sayer (JCPDS file, No.
96-900-6922).

8.2.1.3. Propiedades magnéticas

El ciclo de histéresis de las particulas de primer magnético, es un ciclo bien definido
caracteristico de un material magnético suave, ver Fig. 25, con una baja
coercitividad 63 Oe y una remanencia de 4%, la magnetizacion de saturacién es de

92 emu/g, un valor cercano a lo reportado para la magnetita en bulto de 93 emul/g

[87, 88].
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Fig. 25 Ciclo de Histéresis del primer magnético marca Sayer.

8.2.2. Pintura de Niquel en aerosol

Esta pintura esta compuesta por una laca acrilica pigmentada con una lamina de
niquel altamente conductora usada para protecciéon EMI/RFI [89] es practica para
generar un recubrimiento conductivo, ademas el niquel al ser un material
ferromagnético protege de ambas competentes de la onda electromagnética de
manera eficaz y economica, ademas ha sido usado anteriormente como
recubrimiento de antenas, electrodos desechables en sensores o baterias [90-96],
en cuanto a su aplicacion sobre tela tiene una buena adhesion, ver Fig. 26.

I

Fig. 26 Recubriemiento con pintura en aerosol de niquel (MGChemicals) por el

meétodo de serigrafia sobre tela de algodén con d=1.818 mm
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8.2.21. Microscopia Electronica de Barrido

En las micrografias de SEM se observo que se formé una capa no homogénea
adherida sobre las fibras de algoddon, con una mayor densidad de material
depositado en la region central, ver Fig. 27 (a), mientras que en las interfases va
disminuyendo, dejando fibras parcialmente recubiertas, ver Fig. 27 (b), esto se debe
a que, al tratarse de una pintura de aerosol el acabado depende de la distancia entre
boquilla-tela, numero de capas, etc.

Se desconoce el método de sintesis llevada a cabo, sin embargo, en las
micrografias se observé que se tienen dos tipos de formaciones que coinciden con
lo reportado en la literatura, ver Fig. 27 (c), en forma de flor y hojuelas planas de
mayor tamano [95 y 96], por otro lado, en los EDS se encontré la presencia de Ni,
Mg, Si, Al, C y O, existe una mayor intensidad en los picos de Ni lo que indica un
alto contenido de este elemento, los otros elementos se le pueden atribuir al

aglutinante que normalmente se usan en acrilicos base agua [97].
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Fig. 27 Micrografia de la pintura de Ni comercial sobre tela de algodon obtenida

por SEM, espectro EDS y analisis quimico elemental. (a) y (b) Recubrimiento de

las fibras de algodoén, (c) Morfologia de la muestra. (a) electrones secundarios, (b)

y (c) electrones retrodispersados.
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8.2.2.2. Difraccién de Rayos X

En el analisis DRX, ver Fig. 28, se obtuvieron los picos caracteristicos del Ni (JCPDS
file, No. 96-210-0662), sin embargo, no se identifico un pico en 25.11, se sospecha
que éste puede corresponder a un silicato (Mg2(SiO4)) (RRUFF ID, R040018)

tomando en cuenta los resultados del analisis EDS.

(111)

Intensidad (u.a)

(200)

(202)

(311)

20 40 60 80 100
20 (deg)
Fig. 28 Patron de difraccion de la pintura de niquel en aerosol (JCPDS file,
No. 96-210-0662).
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En los primeros modelos de bandas en tela de algodon, se presentaron algunas
dificultades. En primer lugar, las pinturas comerciales empleadas son solubles en
agua, lo que limit6é su estabilidad. En segundo lugar, la aplicacion de la pintura en
aerosol no era uniforme sobre la superficie, lo cual implica dificultades para producir

patrones homogéneos sobre la tela.

8.3. Serigrafia en tela usando tintas a base de
EcoflexTM 00-30

Como alternativa, se optd por desarrollar tintas propias, para ello, se hizo una
dispersiéon de polvos en un elastbmero como base para una pintura, debido a que
este material no es soluble en agua, no es toxico y ademas es facil de manejar. Se
consideraron tres tipos de particulas magnéticas: magnetita mineral, magnetita y
niquel comerciales, los dos ultimos son polvos de grado reactivo comercializados

por Sigma-Aldrich.

8.3.1. Tinta a base de EcoflexTM 00-30 y magnetita mineral

La magnetita mineral fue extraida de una mina de Pefia colorada del estado de
Colima, tiene un contenido del 93% de magnetita y un 7% de impurezas no
magnéticas. Cabe mencionar que no se le dio ningun tratamiento para eliminar
dichas impurezas debido a su bajo contenido, aunque previamente se le dio una
molida en un mortero y posteriormente se disperso en el elastdmero y aplicacién

sobre la tela de algodon, ver Fig. 29. Se desarrollaron tres tintas con
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concentraciones diferentes, a continuacion, se presenta la caracterizacion realizada

sobre el polvo y las tintas impresas en la tela.

Ty

Fig. 29 Tinta a base de ecoflex y magentita mineral impresa sobre tela por el

meétodo de serigrafia, con d=1.538 mm.
8.3.1.1. Microscopia Electrénica de Barrido

El polvo de magnetita mineral tiene una morfologia de prismas irregulares con una
distribucion de tamafio no homogénea, ver Fig. 30 (a). Con respecto al analisis EDS
se tiene elementos adicionales como el Siy Al debido a que este mineral, tiene una
estructura cristalina que permite la sustitucion total o parcial de iones de hierro con
elementos de radios idnicos similares [98, 99]. Por otro lado, al mezclar la magnetita
mineral con el Ecoflex™ la sefial del Si y C incrementa debido a su contenido en la
silicona catalizada [100 y 101], en cuanto a la dispersion del material, se observd
que se formaba una capa asimétrica debido a la variacién de tamano del polvo, ver
Fig. 30 (b).
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Fig. 30 Micrografia obtenida por SEM, espectro EDS y analisis quimico elemental
(a) de polvo de magnetita mineral utilizando electrones retrodispersados (b) Tinta

de magnetita minera utilizando electrones secundarios.

Con la técnica de serigrafia se logré mejorar el contorno de las franjas con tamafios
menores a los 2 mm, obteniendo bordes mas homogéneos garantizando la
periodicidad deseada, ver Fig. 31 (a), (b) y (c). En cuanto a la concentracion de
magnetita en la mezcla, se observé una mejor cobertura sobre las fibras de algodén
conforme ésta incrementa.

En la muestra con una concentracion de 15%, ver Fig. 31 (a), la cobertura es

heterogénea sobre la superficie dejando fibras expuestas, no obstante, se aprecia
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que los cristales de magnetita quedaron embebidos en el elastémero, ver Fig. 31
(d).

Para la muestra con una concentracion de 30%, la dispersion de la mezcla es mas
uniforme en la superficie, sin embargo, se observan segmentos fragmentados, ver
Fig. 31 (b), ademas, el encapsulado no es uniforme, dejando partes de los cristales
expuestos en la superficie, ver Fig. 31 (e).

En contraparte, cuando se tiene una concentracion del 45% la dispersion de la
mezcla es mas homogénea y se logra una mejor cobertura sobre las fibras de
algodén, aun asi, al igual que la concentracion de 30% se tienen zonas

fragmentadas, ver Fig. 31 (c), y un encapsulado no homogéneo, ver Fig. 31 (f).

Fig. 31 Micrografias obtenidas por SEM usando electrones retrodispersados

donde pueden notarse los bordes de franjas con una magnificacion de 280X
usando concentraciones de magnetita mineral en la tinta de (a) y (d) 15 %, (b) y
(e) 30 %, (c) y (f) 45 %.
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8.3.1.2. Difraccion de Rayos X

En el espectro DRX, se identificaron los picos caracteristicos de una fase de
magnetita en 18.27°, 30.07°, 35.38°, 37.03°, 43.04°, 53.38°, 56.96°, 62.55°, 70.87°
y 73.92° correspondientes a los planos (11 1),(202),(131),(222),(040),(24
2),(151),(404),(602)y(353) (JCPDS file, No. 96-900-6921), ver Fig. 32 (a),
por otro lado, no se encontraron los picos caracteristicos de silice, por lo que se le
puede atribuir a una baja concentracién de su fase en comparacién con la
magnetita.

En cuanto al polvo con el elastomero, se tiene un pico ancho centrado en 12.35° y
un halo amorfo entre 20° y 40°, ver Fig. 32 (b), lo que indica una estructura amorfa
debido a los enlaces Si-H, Si-C, Si-O-Siy Si-Si [101], esta parte amorfa corresponde

al elastomero, ver Fig. 32 (c).
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Fig. 32 Comparacion de los patrones de difraccion de (a) polvo de magnetita
mineral, (b) Tinta a base de elastomero-Magnetita mineral (JCPDS file, No. 96-

900-6921) y (c) fase amorfa del elastomero.
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8.3.1.3. Propiedades magnéticas

El ciclo de histéresis de las particulas de primer magnético, es un ciclo estrecho
caracteristico de un material magnético suave, ver Fig. 33, con una baja

coercitividad y remanencia.
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Campo magnético (Oe)

Fig. 33 Ciclo de Histéresis de la magnetita mineral en polvo.

Si bien la tinta con las diferentes concentraciones mantiene bordes homogéneos
se tiene el problema de la distribucion irregular de tamafos de la magnetita
mineral, ademas de que conforme incrementa la concentracion de esta en el
elastomero se forma un encapsulado débil dando como resultado una fijacion
baja al textil favoreciendo que con el tiempo se desprenda el material. Por ello
se optd por sustituir la magnetita mineral por una de grado reactivo con una

distribucion de tamano mas homogénea ademas de una mayor pureza.

67



8.3.2. Tinta abase de Ecoflex 00-30 y magnetita (Sigma-
Aldrich)

Esta magnetita también es conocida como Oxido de hierro (I, Ill) con una
distribucion de tamafio menor a las 5 ym. Para estas muestras se trabajé con una
longitud del periodo de a=4 mm con d=2 mm. Ademas, también se usaron tres
diferentes concentraciones para su dispersion en el elastdmero, en este caso se
inici6 con una mayor concentracién debido a que la tinta presentaba una baja
viscosidad, las muestras obtenidas cumplen con la caracteristica de bordes bien

definidos y una buena dispersién en el elastomero, ver Fig. 34.
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Fig. 34 Tinta a base de ecoflex y magentita impresa sobre tela por el método de

serigrafia, con d=2 mm.

8.3.2.1. Microscopia Electrénica de Barrido

El 6xido de hierro presenta una morfologia de prismas irregulares de tamafo menor
a las 5 ym, ver Fig. 35 (a), en el andlisis EDS se tienen los elementos de Fe 'y O
correspondientes al compuesto, de igual manera, al mezclar el polvo de éxido de
hierro con el elastobmero, también se detectaron los elementos de Siy C asociados
al elastobmero, ademas, gracias al tamafno y morfologia del material se logro
incorporar de manera homogénea el polvo en el elastbmero obtenido un mejor

encapsulado, ver Fig. 35 (b).
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Fig. 35 Micrografias obtenidas con SEM, espectro EDS y analisis quimico
elemental de (a) polvo de 6xido de hierro usando electrones secundarios y (b) tinta

a base de elastomero-magnetita usando electrones retrodispersados.

Se observo que conforme incrementa la concentracion de polvo en el elastdmero se
tiene una mejor distribucién del material sobre la tela. En la concentracion de 20%,
ver Fig. 36 (a), se tuvo una distribucién heterogénea del material teniendo como
resultado zonas con un escaso recubrimiento y otras con mayor acumulacién del
material, ademas, se observo que la mezcla se adhirié sobre los contornos de las
fibras, ver Fig. 36 (d).

En contaste, con una concentracion de 40% se uvo un recubrimiento mas uniforme;

sin embargo, aun se observaron zonas con mayor densidad de la mezcla, ver Fig.
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36 (b). De igual manera, el material se depositd sobre el contorno de las fibras, ver
Fig. 36 (e).

Finalmente, con una concentracién de 60% se observé una capa mas homogénea,
sin zonas de mayor acumulacion y contornos bien definidos, ver Fig. 36 (c). No
obstante, algunas fibras no fueron recubiertas por completo y sobresalen de la capa

del material, ver Fig. 36 (f).

Fig. 36 Micrografias obtenidas por SEM utilizado electrones retrodispersados,

donde puede notarse los bordes de franjas con una magnificacion de 500X, a
distintas concentraciones en la tinta de (a) y (d) 20 %, (b) y (e) 40 %, (c) y (f) 60 %.

8.3.2.2. Difraccién de Rayos X

En la Fig. 37 se comparan los espectros DRX (a) polvo de magnetita (6xido de

hierro) y (b) de la tinta, en ambos se identificaron los picos caracteristicos de una
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fase de magnetita en 18.26°, 30.11°, 35.45°, 37.14°, 43.10°, 53.36°, 57°, 62.59°,
73.93°, 89.79° y 94.51°, correspondientes a los planos (111),(202),(131),(22
2),(040),(242),(151),(404),(353),(713)y (080) (JCPDS file, No. 96-900-
6921), En cuanto a la dispersion de la magnetita en el elastbmero, como se vio en

los picos anchos Fig. 28 (c) se deben a la estructura amorfa del EcoflexTM.

(a)

(b)!

Intensidad (u.a)

20 40 60 80 100
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Fig. 37 Comparacion de los patrones de difraccion de (a) polvo de magnetita y (b)

tinta de magnetita.
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8.3.2.3. Propiedades magnéticas

El ciclo de histéresis corresponde a un material magnético suave, en la tabla 1 se
muestran los valores obtenidos de campo coercitivo (Hc), magnetizacion de
saturacion (Ms) y magnetizacion remanente (Mr) medidos a partir de las curvas de
histéresis tanto para el polvo como para las muestras con elastbmero, ver Fig. 38.

La Ms del polvo de 6xido de hierro tiene un valor acorde a lo reportado para la
magnetita [87, 88 y 102]. Al variar la concentraciéon en peso del polvo en el
elastomero los valores de Mr y Ms incrementan, este comportamiento ya ha sido
reportado en compuestos a base de resinas con poliéster [103]. EI Hc no tiene
cambios significativos siendo independiente del porcentaje en peso de la muestra,

esto se debe al tamafo de las particulas.

Tabla 1. Valores obtenidos de ciclos de histéresis a concentraciones de 20%, 40%

y 60% de la tinta de magnetita.

Muestra Hc (Oe) Mr (emu/g) Ms (Oe) %remanencia
Polvo 123 5 86 4
20% 92 2 16 11
40% 95 3 33 11
60% 89 6 50 12
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Fig. 38 Comparacion de los ciclos de histéresis de la tinta de magnetita (6xido de

hierro (ll, 1ll)) a concentraciones de 20, 40 y 60 %, con el polvo como referencia.

8.3.3. Tinta a base de Ecoflex 00-30 y niquel (Sigma-
Aldrich)

Hamidi et al. demostré que usando un modelo similar al propuesto por Said et al.
pero empleando nanobarras de niquel y con una longitud de periodo de 3 mm era
posible inducir PBG [104]. Tomando esto como antecedente, se optd por dispersar
polvo de niquel manteniendo la longitud de periodo de a=2d con d = 2 mm.
Asimismo, se evaluaron tres concentraciones distintas de particulas para su
dispersion en la matriz de elastomero. Las muestras obtenidas presentaron bordes
bien definidos y una adecuada dispersion de las particulas en el elastémero, como
se muestra en la Fig. 39.

73



Fig. 39 Tinta a base de ecoflex y niquel impresa sobre tela por el método de

serigrafia, con d=2 mm.

8.3.3.1. Microscopia Electrénica de Barrido

El polvo de niquel tiene una morfologia de semi esferas de un tamafio menor a 3
pMm que tiende a aglomerarse, ver Fig. 40 (a), con respecto al analisis EDS, se tienen
la presencia de Ni, C y O, la sefial de C no es una contribucién propia del polvo de
Ni, sin embargo, el O puede estar asociado a una oxidacion por la exposicion del
polvo al aire a temperatura ambiente [105].

De igual manera al mezclar el polvo con el Ecoflex™ se observa la presencia del Si,
Ademas, al tener una distribucidn homogénea en el tamafo de las particulas, el
polvo se integra de manera uniforme en el elastdmero, garantizando su

encapsulacion, ver Fig. 40 (b).
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Fig.40 Micrografias obtenidas con SEM usando electrones secundarios, espectro
EDS y analisis quimico elemental del (a) polvo de niquel y (b) tinta de niquel.

De igual manera, se mantuvo la homogeneidad en los bordes donde se observo una
distribucién homogénea del material sobre la seccion de tela, ver Fig.41 (a), (b) y
(c). A su vez, conforme se incrementé la concentracion de la mezcla, se logré una
mejor cobertura sobre las fibras de la tela, ver Fig. 41 (d), (e) y (f). Cabe mencionar
que, se formaron aglomerados de la mezcla los cuales se adhirieron sobre las fibras
y en algunas sobre los contornos, ademas de rellenar los espacios entre las fibras,
esto se le puede atribuir a la viscosidad que va adquiriendo la mezcla en funcion de

la concentracion del polvo de niquel.
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Aunque no se obtuvo una cobertura total de las fibras, el encapsulado favorecio la
adherencia de la mezcla al sustrato, evitando la formacién de segmentos

fragmentados susceptibles al desprendimiento.

Fig. 41Micrografias obtenidas por SEM usando electrones retrodispersados donde

puede notarse los bordes de franjas con una magnificacion de 500X a distintas
concentraciones en la tinta con (a) y (d) 20 %, (b) y (e) 40 %, (c) y (f)
concentracion 60 %.

8.3.3.2. Difraccién de Rayos X

En el espectro DRX, ver Fig. 42 (a), se identificaron los picos caracteristicos de
niquel en 44.9°, 52.18°, 76.64°, 93.13° y 98.71° correspondientes a los planos (1 1
1),(200),(202),(311)y(222) (JCPDS file, No. 96-432-0487). De igual manera

cuando se tiene la mezcla con el elastobmero aparece un pico ancho centrado en
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12.63° y un halo amorfo entre 16° y 36°, ver Fig. 42 (b), correspondiente a la fase

amorfa del elastémero.

(a)
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Fig. 42 Comparacién de los patrones de difraccion de (a) polvo de niquel, (b) tinta

de niquel.
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8.3.3.3. Propiedades magnéticas

En la tabla 2 se muestran los valores obtenidos de Hc, Ms y Mr medidos en las
curvas de histéresis para el polvo y con la variacion de la concentracion en el

elastomero, ver Fig. 43.

Tabla 2. Valores obtenidos de ciclos de histéresis a concentraciones de 20%, 40%

y 60% de la tinta de niquel.

Muestra Hc (Oe) Mr (emu/g) Ms (Oe) %remanencia
Polvo 39 23 54 5
20% 35 1 10 6
40% 45 2 21 8
60% 41 2 32 7

Se notd que conforme aumenta la concentracion de niquel en el elastomero, se tiene
un incremento en la Ms, de acuerdo con la bibliografia se sabe que esta variable
depende del tamano de particula [106], aunque en este trabajo no se esta variando
ese parametro, se le podria atribuir a como se esta encapsulando el polvo dentro
del elastomero, ya que a menor concentracidn se tiene una mezcla fluida a
diferencia de concentracién mayor donde se forma una pasta espesa.

Por otro lado, el campo coercitivo no tiene cambios significativos y el % de
remanencia tiene un pequefio incremento de 20% a 40%, sin embargo, en 60% se
mantiene con un valor similar a 40%, lo cual indica que no se tiene una relacion

proporcional con el incremento de la concentracion.
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Fig. 43 Comparacion de los ciclos de histéresis de la tinta de niquel a

concentraciones de 20, 40 y 60 %, con el polvo como referencia

8.4. Prueba de dobleces

Esta prueba consistidé en realizar 1000 dobleces en una maquina de pruebas de
doblado, ya que el material adherido debe resistir ciclos de tensién sin desprenderse
facilmente. Para ello, se prepararon secciones de tela con la mezcla polvo-

elastomero de magnetita, 6xido de hierro y niquel, ver Fig. 44.

Fig. 44 (a) Muestra de mezcla polvo-elastébmero (b) arreglo experimental para la

maquina de pruebas de doblado.
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Cada muestra fue pesada antes y después de realizar los dobleces. De acuerdo con
los datos obtenidos en la Tabla 3 de la ecuacién (27) donde w; es el peso inicial,
wr es el peso final. No se observé una perdida significativa de peso en las tres
muestras. Las pérdidas registradas se podrian atribuir al desprendimiento de la fibra
en la zona de agarre de la maquina; ademas, la superficie no mostro cambios ni

agrietamientos.

0 _ w; +Wf
%P = —— L % 100 27)

Wi

Tabla 3. Porcentaje de peso de perdida para las muestras de magnetita mineral,

oxido de hierro y niquel.

Muestra %P
Magnetita 15% 0.08
Magnetita 30% 0.04
Magnetita 45% 0.05

Ni 20% 0.29

Ni 40% 0.23

Ni 60% 0.09

F304 20% 0.47
F30440% 0.08
F304 60% 0.04
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9. Absorcién de microondas y efecto de Band

Gap Fotonico en patrones periddicos lineales

Se analizaron las muestras con pinturas comerciales (Ni en aerosol y primer
magnético) y las mezclas de polvo con elastdmero (magnetita mineral, niquel y

oxido de hierro (11, 1)) en el VNA para confirmar el efecto de PBG.

9.1. Pinturas comerciales

Para las muestras con pinturas comerciales se obtuvieron los primeros resultados
de absorcidon de microonda, ver Fig. 45, que confirman la presencia del efecto de
band gap foténico en la regién de microondas, en donde se observo que al
incrementar la longitud del periodo de a= 1.538 mm a a=1.818 mm, la frecuencia
central de la banda se desplazaba a valores menores como se puede ver en la Tabla
4.

Tabla 4. Frecuencias centrales obtenidas de las muestras de pinturas comerciales

incorporadas a la tela de algodon por la técnica de serigrafia.

3.076 mm 3.636 mm
Material
Frecuencia central (GHz)
Primer magnético 37.57 31.14
Pintura de niquel en aerosol 39.08 34.96
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Fig. 45 Espectro de transmision con anchos de banda de a=3.076 mm y a=3.636

mm (a) del primer magnético y (b) pintura de niquel en aerosol.

Sin embargo, como se explicé anteriormente este tipo de tintas comerciales al ser
solubles en agua fueron descartadas pero los resultados fueron un antecedente
para modificar la longitud del periodo y desplazar la frecuencia central a valores

menores.

9.2. Tintas a base de Ecoflex™ sobre tela

9.2.1. Tinta a base de EcoflexTM 00-30 y magnetita

mineral

Del espectro de transmisidon para la magnetita mineral de una estructura 1D, se
comprobd que también se tiene la presencia de un band gap fotonico en la regién
de microondas, con una frecuencia central de 37.48 GHz. Se observa una
transmision de -23 dB indicando una fuerte atenuacion de la sefal incidente, ver
Fig.46, de acuerdo con la literatura se ha reportado para nano barras de compositos

ferromagnéticos en una matriz de policarbonato una frecuencia central de 26 GHz
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[101], en el mismo mencionan que se tiene una resonancia ferromagnética en las

vecindades, sin embargo, para este caso no se observo la formaciéon de otra banda.
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Fig. 46 Espectro de transmision de la tinta de magnetita con un ancho de franja de
d=1.538 mm.

9.2.2. Tinta abase de Ecoflex 00-30 y magnetita (Sigma-
Aldrich)

Del espectro de transmision de una estructura 1D, se comprob6 que también se
tiene la presencia de un band gap fotonico en la regiéon de microondas. La frecuencia
central varia con la concentracion de 6xido de hierro en el elastbmero como se
puede ver en la Tabla 5, por otro lado, en una concentracién de 60% se observa
otro pico de transmisién en 9.67 GHz, sin embargo, no se puede afirmar que se
tiene una resonancia ferromagnética [107] ya que las otras muestras no presentan

indicios, ver Fig. 47.
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Tabla 5. Valores de frecuencia central y transmision de la tinta de magnetita a
concentraciones de 20%, 40% y 60%.

Concentracion Frecuencia central (GHz) Transmision (dB)
20% 29.23 18.54
40% 30.52 24.09
60% 27.88 33.89
0
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Fig. 47 Espectro de transmision de tinta de magnetita a distintas concentraciones
de 20%, 40% y 60% con d= 2mm.

9.2.3. Tinta a base de Ecoflex 00-30 y niquel (Sigma-
Aldrich)

Del espectro de transmision de una estructura 1D, ver Fig. 48, se comprobd que
también se tiene la presencia de un band gap foténico en la region de microondas.
La frecuencia central no varia con la concentracion de niquel en el elastbmero como
se puede ver en la Tabla 6, aunque en la concentracion de 60% se observa otra

banda de absorcion en 37.57 pero con una atenuacidon en la transmision, se ha
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reportado valores similares para nano barras teniendo valores de frecuencia de 26.2
GHz cuando a=1.5 mm [104].

Tabla 6. Valores de frecuencia central y transmision de la tinta de niquel a
concentraciones de 20%, 40% y 60%.

Concentracion Frecuencia central (GHz) Transmision (dB)
20% 28.9 37.30
40% 28.25 35.31
60% 28.8 40.79
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Fig. 48 Espectro de transmision de la tinta de niquel variando la concentracion a
20%, 40% y 60% con d= 2mm.
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La formacién del band gap foténico depende del periodo y de la permeabilidad
magnética. Un cambio en la permeabilidad implica una variacion en la impedancia
entre medios adyacentes, como es el caso de la transicion de tela a tinta magnética.
La discontinuidad en la impedancia favorece la aparicion del band gap, al reflejar
parcialmente las ondas electromagnéticas e impedir su propagacion en
determinadas frecuencias.

Por otro lado, se observo que, al incrementar la longitud del periodo, la frecuencia

central tiende a desplazarse hacia valores mas bajos.
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10. Discusion y conclusiones

Las tintas fabricadas mediante la dispersién de polvos en una base de elastdmero
demostraron ser eficientes y de facil incorporacion sobre la tela de algodén. Si bien
a simple vista las muestras mostraban una cobertura adecuada, es fundamental
garantizar un recubrimiento homogéneo del polvo. Para ello, se requiere una
distribucion homogénea de tamanio de particula.

A partir de las micrografias de SEM, se observé que las muestras preparadas con
magnetita y niquel presentaron mejor comportamiento y distribucion dentro del
elastomero para las tres concentraciones de 20%, 40% y 60% a diferencia de las

muestras de magnetita mineral, ver Fig. 49.

Fig. 49 Micrografias obtenidas por SEM usando electrones retrodispersados
donde se hace la comparacion de la dispersion de polvo en elastémero de (a)

magnetita mineral, (b) oxido de hierro y (c) niquel.

En cuanto a las caracterizaciones elementales, para las tres tintas de magnetita

mineral, magnetita y niquel se mostraron comportamientos similares:

En primer lugar, el andlisis DRX, al comparar los espectros de polvo con las
dispersiones de éste en el elastdmero, se mantenian los picos caracteristicos de
cada muestra (magnetita mineral, magnetita y niquel), ademas en la dispersién en
el elastobmero se presentaron dos picos anchos por la contribucién de la parte

amorfa del elastémero.
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En segundo lugar, las propiedades magnéticas indicaron que se tienen ciclos de
histéresis estrechos caracteristico de un material magnético suave con valores
bajos de Ms, Hc y %remanencia. De las muestras de magnetita y niquel se presto
especial interés en la Ms ya que éste aumentaba proporcionalmente con la
concentracion del polvo, lo cual confirma que las proporciones empleadas en las

formulaciones fueron adecuadas.

En tercer lugar, se realizaron las pruebas de dobleces para asegurar que la tinta no
se desprendia facilmente de la tela, después de 1000 dobleces, en los tres tipos de
tinta y en todas las concentraciones, no se observaron pérdidas significativas de
material. Aunque las muestras con niquel presentaron la mayor pérdida de peso,

esta fue inferior al 1 %.

En cuarto lugar, los espectros de absorcion de microondas evidenciaron que,
aunque las tintas comerciales (primer magneético y pintura de niquel en aerosol) no
resultaron adecuadas debido a que son solubles en agua y de dificil control de
depdsito sobre la tela, los resultados confirmaron la aparicion de un band gap
foténico en la region de microondas y sirvieron como base para ajustar la
periodicidad de la estructura y con ello modificar la frecuencia central ya que esta
depende del parametro a.

Por otro lado, para las tintas fabricadas con magnetita y niquel, se observé que la
concentracion de polvo en el elastomero no modificaba el valor de la frecuencia
central del band gap, ya que se mantuvo dentro del mismo intervalo para las tres
concentraciones. No obstante, se identificd una relacion entre la concertacién y la
transmision, evidenciandose un aumento en la amplitud de la banda conforme se

incrementaba la concentracion.

Finalmente, los valores obtenidos para las frecuencias centrales en las tintas de
magnetita y niquel fueron comparables con los reportados por Saib et al. y Hamidi
et al. Para compositos de nanobarras ferromagnéticas se reporta un valor de 21
GHz (d=1.818 mm) y 26 GHz (d=1.538) y en este trabajo para la tinta de magnetita
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se tiene un valor en el rango de 27-30 GHz. Para las nanobarras de niquel se reporta
un valor de 26.2 GHz (d=1.5 mm) y para la tinta de niquel se tiene un valor en un
rango de 28 GHz.

En resumen:

1. Se logré la integracion de materiales magnéticos en patrones bien definidos
por la técnica de serigrafia.

2. Se fabricaron tintas eficientes a base de elastémero con la dispersion de
polvos a distintas concentraciones.

3. Las micrografias de SEM sirvieron para observar la calidad del recubrimiento
y el analisis quimico elemental para comprobar la pureza de los materiales
empleados.

4. Con el anadlisis de propiedades magnéticas se comprobaron las
concentraciones usadas.

5. Se realizaron las primeras pruebas de doblados en donde no se tuvo
pérdidas significativas del material.

6. Se logrdé inducir un ban gap fotonico en las muestras usando las tintas
magnéticas.

7. Se comprobo que la frecuencia central puede ser modulada en funcién de

la longitud del periodo
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11. Perspectivas del trabajo

A partir de los resultados obtenidos, se abren diversas perspectivas que permitiran
profundizar y optimizar el sistema propuesto. En primer lugar, si bien se ha
establecido una metodologia eficiente para la integracion de materiales magnéticos
en patrones periédicos bien definidos que inducen un band gap fotonico, es
necesario evaluar la estabilidad y durabilidad del material mediante otras pruebas
de resistencia, como ciclos de lavado, deformaciones, cambios de periodo al estirar
el textil y con ello medir si el band gap sufre algun cambio.

Asimismo, se pretende introducir defectos en la estructura periddica mediante la
modificacion del periodo en regiones especificas. Esta estrategia permitiria estudiar
la localizacion de modos dentro del band gap y sus posibles aplicaciones en
dispositivos selectivos de frecuencia.

Por otro lado, la aparicion de una segunda banda en las muestras con 60% de
magnetita sugiere la posible presencia de resonancia ferromagnética. Para
confirmar este fenomeno y evaluar la formacién del band gap y la resonancia, se
plantea realizar experimentos bajo la aplicacion de campos magnéticos externos

variables.
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